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INTRODUCTION

Les tannins et les lignines sont des constituants de la matiére végétale. La principale source de
rget de lignine dans I'environnement sont les usines de péates et papiers, tandis que le tannin
provient de la dégradation de la matiere végétale et des rejets de tanneries.

Les tannins et lignines présents dans l'eau potable produisent une couleur jaune brun
inesthétique.

Cette méthode est basée sur la méthode 5550B « Colorimetric Method » de « Standard Method
for the evaluation of water and wastewater ».

DOMAINE D'APPLICATION

Cette méthode sert a déterminer les tannins et les lignines dans les effluents agueux.

Le domaine d'application se situe entre 0,1 mg/l et 10 mg/l tannins-lignines.

PRINCIPE ET THEORIE
La détermination des tannins et des lignines seffectue al'aide d'un dosage colorimétrique.

Lestannins et les lignines réduisent | es acides tungstophosphoriques et molybdophosphoriques et
forment un complexe bleu dont I'absorbance a 700 nm est proportionnelle a la concentration des
tannins-lignines présents dans I'échantillon.

FIABILITE

Les termes suivants sont définis dans le document DR-12-VMC, intitulé « Protocole pour la
validation d’ une méthode d’ analyse en chimie ».

3.1. INTERFERENCE

Toutes les substances réductrices introduisent une interférence positive.

3.2. LIMITE DE DETECTION

La limite de détection est de 0,09 mg/l de tannins-lignines. Sur les certificats d’ analyse, lalimite
de détection rapportée est de 0,1 mg/l.

3.3. LIMITE DE QUANTIFICATION

Lalimite de quantification est de 0,29 mg/l de tannins-lignines.
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3.4. SENSIBILITE

Pour une solution étalon de 1,0 mg/l, |’ absorbance obtenue est d’ environ 0,093.
35. FIDELITE

3.5.1. Réplicabilité

Laréplicabilité d une série de mesures a é&té de + 0,03 mg/l a une concentration de 1,27 mg/I.
3.5.2. Répétabilité
Larépétabilité d une série de mesures a été de + 0,04 mg/l a une concentration de 2,04 mg/I.

36. JUSTESSE

Lors d’essais (n = 10) a une concentration de 2,1 mg/l, I’ erreur relative a été de 2,8 % (justesse
de 97,2 %).

3.7. POURCENTAGE DE RECUPERATION

Lors d’ essais, le pourcentage de récupération des tannins et lignines a été de 94 %.

PRELEVEMENT ET CONSERVATION
Prélever un échantillon représentatif dans un contenant de plastique ou de verre.

Conserver aenviron 4 °C. Le délai de conservation entre le prélévement et |'analyse ne doit pas
excéder 7 jours.

APPAREILLAGE

Les marques de commerce apparaissant ci-dessous ne sont mentionnées qu'a titre de
renseignement.

5.1.  Spectrophotometre visible

5.2. Tubesjetablesde 16 x 125 mm

REACTIFSET ETALONS

Tous les réactifs commerciaux utilisés sont de qualité A.C.S., amoins d'indication contraire.
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L'eau utilisée pour la préparation des réactifs et des solutions étalons est de I'eau distillée ou
déminéralisée.

A moins d'indications contraires, les solutions préparées peuvent se conserver indéfiniment ala
température ambiante. Cependant, elles doivent étre refaites s un changement de couleur est
noté ou s'il y aformation de précipité.

6.1.
6.2.
6.3.
6.4.
6.5.
6.6.
6.7.
6.8.
6.9.

6.10.

6.11.

Acide chlorhydrique, HCI (CAS n° 7647-01-0)

Acide phosphorique, HzPO4 (CAS n° 7664-38-2)

Tungstate de sodium, Na,WO,4-2 H,O (CAS n° 10213-10-2)
Molybdate de sodium, NaoM0O4-2 H,O (CAS n° 10102-40-6)
Sulfate de lithium, Li,SO4- H2O (CAS n° 10102-25-7)
Brome, Br, (CAS n° 7726-95-6)

Carbonate de sodium, Na,COs (CAS n° 497-19-8)

Tartrate de sodium (CAS n° 868-18-8)

Acide tannique (CAS n° 1401-55-4)

Réactif tannin-lignine

Dans un ballon de 2 litres a fond plat, gjouter 100 g de NaoWO,4-2 H,0 (cf. 6.3) et 25 g de
NaM004-2 H,0 (cf. 6.4) dans environ 700 ml d'eau. Ajouter lentement 50 ml de H3PO,4
(cf. 6.2) et 100 ml de HCI (cf. 6.1) en laissant refroidir apres chague addition. Placer le
ballon dans une mante chauffante, installer le réfrigérant et faire bouillir le mélange a
reflux pendant 10 heures.

Enlever le réfrigérant, laisser refroidir et gjouter 150 g de Li,SO4 H2O (cf. 6.5), 50 ml
d'eau et quelques gouttes de brome (cf. 6.6). Faire bouillir le mélange pendant 15 minutes
afin d'enlever I'exces de brome. Laisser refroidir et compléter a 1 000 ml avec de I'eaw.
Filtrer et transférer dans une bouteille brune a la température ambiante.

Cette solution se conserve a 4 °C. Refaire le réactif s'il y a formation d’un précipité ou
S'il devient verdatre.

Réactif carbonate-tartrate

Dissoudre 40 g de NaxCOs (cf. 6.7) et 2,4 g de tartrate de sodium (cf. 6.8) dans environ
150 ml d'eau chaude. Agiter, laisser refroidir et compléter a 200 ml avec de I'eaw.
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6.12.

6.13.

6.14.

Solution étalon de tannins de 1 000 mg/l tannins

Dissoudre 1,00 g d'acide tannique (cf. 6.9) dans environ 800 ml d'eau et compléter a
1 000 ml avec de |'eau.

Cette solution se conserve un an a4 °C.
Solution étalon de tannins de 100 mg/l tannins

Dans une fiole jaugée de 100 ml, introduire a I'aide d'une pipette 10 ml de la solution
étalon de tannins de 1 000 mg/l tannins (cf. 6.12) et compléter au trait de jauge avec de
I'eau.

Cette solution se conserve 1 an a4 °C.

Solutions étalons de tannins de 0, 0,2, 0,5, 1,0, 3,0 et 5,0 mg/l tannins

Dans une série de fioles jaugées de 100 ml, introduire a l'aide de pipettes 0, 0,2, 0,5, 1, 3
et 5 ml de la solution étalon de tannins de 100 mg/| tannins (cf. 6.13) et compléter au trait

de jauge avec de |'eau.

Ces solutions se conservent 1 semaine.

PROTOCOLE D’'ANALYSE

7.1.

PREPARATION DE L'ECHANTILLON

Les solutions étalons et |es échantillons sont traités de la méme fagon.

7.2.

Homogénéiser |’ échantillon.

Prélever al’aide d’ une pipette 10 ml d’ échantillon et I’ introduire dans une éprouvette.
Ajouter rapidement 0,2 ml du réactif de tannin-lignine (cf. 6.10) et 2 ml du réactif
carbonate-tartrate (cf. 6.11). Visser le bouchon, agiter et attendre 30 minutes avant de

procéder aux lectures de transmittance.

L'échantillon doit étre a la température ambiante avant |'ajout du réactif tannin-lignine.

DOSAGE
Ajuster lalongueur d’ onde du spectrophotomeétre a 700 nm.
Essuyer I’ extérieur des éprouvettes avant de faire les lectures de transmittance.

Ajuster le 100 % de transmittance avec la solution témoin. Tourner le tube de fagcon a
obtenir la transmittance maximale.
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- Noter |a lecture de transmittance des solutions étalons et des échantillons. Tourner le tube
de facon a obtenir la transmittance maximale.

- S I'échantillon est turbide ou coloré, faire un témoin d'échantillon constitué de 10 ml
d'échantillon auquel est ajouté 2 ml du réactif carbonate-tartrate (cf. 6.11).

7.3. PREPARATION SPECIALE DE LA VERRERIE

Aucun soin autre que le lavage et le séchage de la verrerie 0’ est nécessaire pour la détermination
des tannins-lignines.

CALCUL ET EXPRESSION DESRESULTATS

Les résultats d’ analyse sont obtenus a I’ aide d’ un systeme informatise de traitement de données
qui convertit les mesures de transmittance en absorbance. Une courbe d'étalonnage est tracée a
partir des mesures d’ absorbances et de la concentration des solutions étalons.

La concentration de tannins-lignines est exprimée en mg/l de tannins-lignines selon |'équation
suivante:

C=(A-B)xF

ou

: concentration des tannins et lignines dans I'échantillon (mg/l);

: concentration des tannins et lignines dans la solution doseée (mg/l);

: concentration des tannins et lignines du témoin d'échantillon (mg/l);
. facteur dedilution, s nécessaire.

MmwW>0

CRITERESD'ACCEPTABILITE

Les criteres d' acceptabilité sont définis au document DR-12-VMC et sont appliqués comme
suit :

Pour les matériaux de référence et les matériaux de référence certifiés, les critéres sont définis
par le responsable désigné.

Les résultats des duplicata et réplicats ne doivent pas varier de plus de 0,3 mg/l s la
concentration est inférieure a 10 fois la limite de quantification de la méthode et de 10% s la
concentration est supérieure a 10 fois lalimite de quantification.

Le blanc de méthode analytique ne doit pas avoir une concentration supérieure a la solution
étalon ayant la concentration la plus faible.

L e pourcentage de récupération des gjouts dosés doit étre entre 70 % et 130 %.
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