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LISTE DES SIGLES UTILISES DANS LE PRESENT VOLUME
LIST OF ACRONYMS USED IN THE PRESENT VOLUME

1. Siglesdeslaboratoires, commissions et conférences
Acronymsfor laboratories, committees and conferences

*BCMN/CBNM

BCR

BIPM
BNM
BNM-LNE

*CBNM
CCQM
CGPM

CIPM
EUROMET
IMMR/IRMM

IRMM
ISO

IUPAC
KRISS

*KSRI
LGC

LNE
*NBS

Bureau central de mesures nucléaires/Central Bureau for Nuclear
Measurements, IMMR-CCE, Geel (Belgique), voir
IMMR/IRMM

Bureau communautaire de référence de la Communauté
économique européenne/Community Bureau of Reference of the
Commission of the European Communities

Bureau international des poids et mesures

Bureau national de métrologie, Paris (France)

Bureau national de métrologie : Laboratoire national d’ essais,
Paris (France)

voir IMMR/IRMM

Comité consultatif pour la quantité de matiére

Conférence générale des poids et mesures

Comité international des poids et mesures

European Collaboration in Measurement Standards

(ex BCMN/CBNM) Institut des matériaux et mesures de
référence/Ingtitute for Reference Materials and Measurements,
Gedl (Belgique)

voir IMMR

Organisation international e de normalisation/I nternational
Organization for Standardization

voir UICPA

(ex KSRI) Korea Research Institute of Standards and Science,
Tagjon (Rép. de Corée)

Korea Standards Research Institute, Tagjon (Rép. de Corée), voir
KRISS

Laboratory of the Government Chemist, Teddington (Royaume-
Uni)

Laboratoire national d' essais, Paris (France), voir BNM

National Bureau of Standards, Gaithersburg (E.-U. d Amérique),
voir NIST

*  Les laboratoires ou organisations marqués d’'un astérisque soit n’existent plus soit figurent sous un

autre nom.

*  Organizations marked with an asterisk either no longer exist or operate under a different acronym.



NIM Institut national de métrologie/National Institute of Metrology,
Beijing (Rép. pop. de Chine)

NIMC National Institute of Materia and Chemical Research, Tsukuba
(Japon)

NIST (ex NBS) National Institute of Standards and Technology,
Gaithersburg (E.-U. d’ Amérique)

NMi (ex VSL) Nederlands Mestinstituut, Delft (Pays-Bas)

NPL National Physical Laboratory, Teddington (Royaume-Uni)

NRC Conseil national de recherches du Canada/National Research
Council of Canada, Ottawa (Canada)

NRCCRM National Research Centre for Certified Reference Materials,
Beijing (Rép. pop. de Chine)

NRLM National Research Laboratory of Metrology, Tsukuba (Japon)

PTB Physikalisch-Technische Bundesanstalt, Braunschweig et Berlin
(Allemagne)

SP (ex Statens Provningsanstalt) Sveriges Provnings- och

Forskningsinstitut/Swedish National Testing and Research
Ingtitute, Boréas (Suéde)

UICPA/IUPAC Union international e de chimie pure et appliquée/International
Union of Pure and Applied Chemistry

VNIIM Institut de métrologie D.l. Mendéléev/D.l. Mendeleyev Institute
for Metrology, Saint-Pétersbourg (Féd. de Russie)

*\VVSL Van Swinden Laboratorium, Delft (Pays-Bas), voir NMi

VTT Technical Research Centre of Finland, Espoo (Finlande)

2. Siglesdester mes scientifiques
Acronymsfor scientific terms

CRM voir MRC

DSC Analyse cal orimétrique a compensation de puissance/Differential
Scanning Calorimetry

ICP-MS Spectrométrie de masse d'un plasmainduit par une source
micro-onde/Inductively Coupled Plasma Mass Spectrometry

IDMS Spectrométrie de masse avec dilution isotopique/l sotope
Dilution Mass Spectrometry

MRC/CRM Matériaux de référence certifiés/Certified Reference Materials

Sl Systeme international d’ unités/International System of Units

TIMS Spectrométrie de masse avec thermo-ionisation/Thermal

| onization Mass Spectrometry



LE BIPM

ET LA CONVENTION DU METRE

Le Bureau international des poids et mesures (BIPM) a été créé par la Convention
du Métre signée a Paris le 20 mai 1875 par dix-sept Etats, lors de la derniére séance de
la Conférence diplomatique du Métre. Cette Convention a été modifiée en 1921.

Le Bureau international a son siége prés de Paris, dans le domaine (43 520 m?) du
Pavillon de Breteuil (Parc de Saint-Cloud) mis a sa disposition par le Gouvernement
frangais ; son entretien est assuré a frais communs par les Etats membres de la
Convention du Metre*.

Le Bureau international a pour mission d’'assurer |I'unification mondiale des mesures
physiques ; il est chargé :

— d'établir les étalons fondamentaux et les échelles pour la mesure des principales

grandeurs physiques et de conserver les prototypes internationaux ;

— d'effectuer la comparaison des étalons nationaux et internationaux ;

— d'assurer la coordination des techniques de mesure correspondantes ;

— d'effectuer et de coordonner les mesures des constantes physiques fondamentales

qui interviennent dans les activités ci-dessus.

Le Bureau international fonctionne sous la surveillance exclusive du Comité interna-
tional des poids et mesures (CIPM), placé lui-méme sous |’autorité de la Conférence
générale des poids et mesures (CGPM).

La Conférence générale rassemble des délégués de tous les Etats membres de la
Convention du Métre et se réunit actuellement tous les quatre ans. Elle regoit & chacune
de ses sessions le rapport du Comité international sur les travaux accomplis, et a pour
mission :

— de discuter et de provoquer les mesures nécessaires pour assurer la propagation et
le perfectionnement du Systéme international d’unités (SI), forme moderne du
Systéme métrique ;

— de sanctionner les résultats des nouvelles déterminations métrologiques
fondamentales et d’adopter les diverses résolutions scientifiques de portée inter-
nationale ;

— d’adopter les décisions importantes concernant |I’organisation et le dévelop-
pement du Bureau international.

Le Comité international est composé de dix-huit membres appartenant & des Etats
différents ; il se réunit actuellement tous les ans. Le bureau de ce Comité adresse aux
Gouvernements des Etats membres de la Convention du Métre un rapport annuel sur la
situation administrative et financiere du Bureau international. La principale mission du
CIPM est d'assurer |'unification mondiale des unités de mesure, en agissant directement,
ou en soumettant des propositions a la Conférence Générale.

Limitées a I’origine aux mesures de longueur et de masse et aux études métrolo-
giques en relation avec ces grandeurs, les activités du Bureau international ont été éten-
dues aux étalons de mesure électriques (1927), photométriques (1937), des rayonnements
ionisants (1960), aux échelles de temps (1988) et a la quantité de matiere (1993). Dans
ce but, un agrandissement des premiers laboratoires construits en 1876-1878 a eu lieu
en 1929 ; de nouveaux batiments ont été construits en 1963-1964 pour les laboratoires
de la section des rayonnements ionisants, en 1984 pour le travail sur les lasers et en
1988 a été inauguré un batiment pour la bibliothéque et des bureaux.

* Au 31 décembre 1996, quarante-huit Etats sont membres de cette Convention: Afrique du
Sud, Allemagne, Amérique (E.-U. d’), Argentine (Rép. d’), Australie, Autriche, Belgique,
Brésil, Bulgarie, Cameroun, Canada, Chili, Chine (Rép. pop. de), Corée (Rép. de), Corée (Rép.
pop. dém. de), Danemark, Dominicaine (Rép.), Egypte, Espagne, Finlande, France, Hongrie,
Inde, Indonésie, Iran, Irlande, Israél, Italie, Japon, Mexique, Norvege, Nouvelle-Zélande,
Pakistan, Pays-Bas, Pologne, Portugal, Roumanie, Royaume-Uni, Russie (Féd. de), Singapour,
Slovaque (Rép.), Suéde, Suisse, Tcheque (Rép.), Thailande, Turquie, Uruguay, Venezuela.
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Une quarantaine de physiciens ou de techniciens travaillent dans les laboratoires du
Bureau international. Ils y font principalement des recherches métrologiques, des compa-
raisons internationales des réalisations des unités et des vérifications d'étalons. Ces tra-
vaux font I’objet d'un rapport annuel détaillé qui est publié avec les procés-verbaux des
séances du Comité international.

Devant I’extension des taches confiées au Bureau international en 1927, le Comité
international a institué, sous le nom de comités consultatifs, des organes destinés a le
renseigner sur les questions qu’il soumet, pour avis, a leur examen. Ces comités consul-
tatifs, qui peuvent créer des groupes de travail temporaires ou permanents pour |’étude
de sujets particuliers, sont chargés de coordonner les travaux internationaux effectués
dans leurs domaines respectifs et de proposer au CIPM des recommandations concernant
les unités.

Les comités consultatifs ont un reglement commun (BIPM Proc.-verb. Com. int.
poids et mesures, 1963, 31, 97). lls tiennent leurs sessions a des intervalles irréguliers.
Le président de chaque comité consultatif est désigné par le Comité international ; il est
généralement membre du Comité international. Les comités consultatifs ont pour
membres des laboratoires de métrologie et des instituts spécialisés, dont la liste est éta-
blie en accord avec le Comité international, qui envoient des délégués de leur choix. Ils
comportent aussi des membres nominativement désignés par le Comité international, et
un représentant du Bureau international. Ces comités sont actuellement au nombre de
neuf :

1. Le Comité consultatif d’électricité (CCE), créé en 1927 ;

2. Le Comité consultatif de photométrie et radiométrie (CCPR), nouveau nom donné
en 1971 au Comité consultatif de photométrie (CCP) créé en 1933 (de 1930 a
1933 le Comité précédent (CCE) s'est occupé des questions de photométrie) ;

Le Comité consultatif de thermométrie (CCT), créé en 1937 ;

Le Comité consultatif pour la définition du métre (CCDM), créé en 1952 ;

Le Comité consultatif pour la définition de la seconde (CCDS), créé en 1956 ;

Le Comité consultatif pour les étalons de mesure des rayonnements ionisants

(CCEMRI), créé en 1958 (en 1969, ce comité consultatif a institué quatre

sections : Section | (Rayons x et vy, électrons), Section Il (Mesure des radio-

nucléides), Section Il (Mesures neutroniques), Section |V (Etalons d'énergie a) ;

cette derniére section a été dissoute en 1975, son domaine d’'activité étant confié

a la Section 1) ;

7. Le Comité consultatif des unités (CCU), créé en 1964 (ce comité consultatif a
remplacé la « Commission du systeme d’unités » instituée par le CIPM en 1954) ;

8. Le Comité consultatif pour la masse et les grandeurs apparentées (CCM), créé en
1980 ;

9. Le Comité consultatif pour la quantité de matiere (CCQM), créé en 1993.

Les travaux de la Conférence générale, du Comité international et des comités
consultatifs sont publiés par les soins du Bureau international dans les collections sui-
vantes :

— Comptes rendus des séances de la Conférence générale des poids et mesures ;

— Proces-verbaux des séances du Comité international des poids et mesures ;

— Sessions des comités consultatifs.

Le Bureau international publie aussi des monographies sur des sujets métrologiques
particuliers et, sous le titre « Le Systéme international d’unités (SI) », une brochure
remise a jour périodiquement qui rassemble toutes les décisions et recommandations
concernant les unités.

La collection des Travaux et mémoires du Bureau international des poids et mesures
(22 tomes publiés de 1881 a 1966) a été arrétée par décision du Comité international,
de méme que le Recueil de travaux du Bureau international des poids et mesures
(11 volumes publiés de 1966 a 1988).

Depuis 1965 la revue internationale Metrologia, éditée sous les auspices du Comité
international des poids et mesures, publie des articles sur la métrologie scientifique, sur
|’amélioration des méthodes de mesure, les travaux sur les étalons et sur les unités,
ainsi que des rapports concernant les activités, les décisions et les recommandations des
organes de la Convention du Métre.
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Comité international des poids et mesures

SecEtaire Président

J. KovALEVSKY D. KinD

LISTE DES MEMBRES
DU
COMITE CONSULTATIF

POURLA QUANTITE DE MATIERE

Président

R. KaarLs, membre du Comé international des poids et mesures,
NederlandsMeetinstituut, Delft.

Membres

BUREAU NATIONAL DE METROLOGIE : Laboratoire national d’essais [BNM-
LNE], Paris.

CONSEIL NATIONAL DE RECHERCHES DU CaNADA [NRC]: |Institute for
Environmental Chemistry, Ottawa.

INsTITUT DE METROLOGIE D. |. MENDELEEV [VNIIM], Saint-Pétersbourg.
INSTITUT DES MATERIAUX ET MESURES DE EEFERENCE [IMMR], Geel.

INSTITUT NATIONAL DE METROLOGIE [NIM]/N ATIONAL RESEARCH CENTRE FOR
CerTiFiED ReEFeErReNCE MATERIALS [NRCCRM], Beijing.
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KoREA RESEARCH INSTITUTE OF STANDARDS AND SciENCE [KRISS], Taejon.
NATIONAL INSTITUTE OF STANDARDS AND TECHNOLOGY [NIST], Gaithersburg.

NATIONAL PHysicAL LABORATORY [NPL]/LABORATORY OF THE GOVERNMENT
CHemisT [LGC], Teddington.

NATIONAL  RESEARCH LABORATORY OF METROLOGY [NRLM]/N ATIONAL
INSTITUTE OF MATERIAL AND CHEMICAL REseARcH[NIMC], Tsukuba.

NEDERLANDS MEETINSTITUUT [NMI], Delft.

PHysIkALISCH-TECHNISCHE BUNDESANSTALT [PTB], Braunschweig et Berlin.
SVERIGES PROVNINGS- ocH FORSKNINGSINSTITUT [SP], BoRs.

UNION INTERNATIONALE DE CHIMIE PURE ET APPLIQUEE [UICPA].

Le directeur du Bureau international des poids et mesures [BIP&}eS.



10.

ORDRE DU JOUR
de la Z session

Ouverturede la session par le gsident et accueil des participants.
Trecabilite & la mole.

Rapports des groupes de travaibblis lors de la preraie session
du CCQM::

3.1 Spectrometrie de masse avec dilution isotopique;

3.2 Coulongtrie;

3.3 Gravinetrie;

3.4 Titrage;

3.5 Détermination de la@jression du point de coelgtion;

3.6 Projet de comparaison internationale sur la mesure de

substance®rganiques.

Etude Il interlaboratoires du CIPM sur l'analyse de gaz : rapport
préliminaire.
Comparaison internationale de mesures de la teneur en plomb dans
'eau : rapport d’activig.
Projet de comparaison internationale d’analyse de gaz.

Document d’orientation pour laepode 1996-2000 : discussion du
projet.

Activites au BIPM.
Questions diverses.

Date de la prochaine session.



RAPPORT
DU
COMITE CONSULTATIF POURLA QUANTITE DE MATIERE
(2° session— 1996)
AU
COMITE INTERNATIONAL DES POIDSET MESURES

par J. Mclaren, rapporteur

Le Comi# consultatif pour la quanétde matre (CCQM) a tenu sa
deuxéme session au Bureau international des poids et mesures (BIPM),
a Sevres.Quatre gances ont eu lieu, les 14 et 1&vfier 1996.

Etaient présents
R. KaarLs, membredu CIPM, présidentdu CCQM.

Les cElegles des laboratoires et organismes membres :

Bureaunational de refrologie : Laboratoire national d’essais [BNM-
LNE], Paris (A. MARSCHAL).

Conseil national de recherchesdu Canada[NRC], Ottawa (J. W.
MCLAREN).

Institut de netrologie D. |I. Menéléev [VNIIM], Saint-Rstersbourg
(L. KonopPELKo, |. NEKHLUDOV).

Institut desmatriaux et mesures deférence [IMMR], Geel (P. B
BIEVRE, P. TAYLOR).

Korea Research Institute of Standards and Science [KRISS], Taejon
(Hun Young So).

Laboratory of the Government Chemist [LGC], Teddington (Bidi.

National Institute of Material and Chemical Research [NIMC],
Tsukuba (M. KuRAHASHI).

National Institute of Standards and Technology [NIST], Gaithersburg
(H. G. SemerJIAN, R. L. WATTERS Jr).

National Physical Laboratory [NPL], Teddington (M. J. Tithdn).
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National Research Centre for Certified Reference Materials
[NRCCRM], Beijing (PaN Xiu-Rong, Ziao Min).

National ResearchLaboratory of Metrology [NRLM], Tsukuba
(C. TAKAHASHI).

NederlandsMeetinstituut[NMi], Delft (A. ALink, E. bE LEER).

Physikalisch-Technische  Bundesanstalt [PTB], Braunschweig
(G. Dusk).

SverigesProvnings-och ForskningsinstitufSP], Boias (M. ManssoN).

Union internationale de chimie pure et appkgu” [UICPA]
(F. INGMAN).

Le directeur du Bureau international des poids et mesures [BIPM]
(T. J. QuINN).

Assistaient aussa la session :

P. Gacowmo (directeur honoraire du BIPM) ; R. S.Alds, D. Le Coz
(BIPM).

Absent :
Institut nationalde métrologie [NIM], Beijing.

1. Ouverture de la session par le pgsident
et accueil des participants

Le président ouvre laaunion et accueille les participants. L'ordre
du jour provisoire est modifié pour y adjoindre deux nouveaux points :
« Tracabilité a la mole » et « Propositions pour un programme d’actsit”
au BIPM dansle domainede la métrologie en chimie ». Le psident note
gue six documents au total oe’soumis au CCQM sur le premier point
(documents CCQM/96-5, 6, 14, 15, 17, 18). Il invite ensuite le directeur
du BIPM a faire quelquesremarquegpréliminaires.

M. Quinnrappelle aux participants les missions du CCQM, qui figurent
au point 1.2 du rapport de la preené session. lleSume bevement, pour
ceux qui n'ont pas assest cette session, legdisions qui y one prises,
en particulier I8tablissement de groupes de travail ckargé peparer des
documentsde travail pésentant des propositions deetimodes primaires
d’analyse chimique.

M. McLaren est nommarapporteur; il est assestde M. Davis.
L'ordre du jour modifié est adom’
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2. Tracabilite a la mole

M. Milton fait un expo#® sur la mise au point étalons permettant
d’assurer la traabilité et sur |Btablissement de nm&iaux de eférence, en
compEmentau documentpréseng par le NPL (CCQM/96-17). Ce projet
concernda définition d’'unétalon primaire de quangitde mattre pure, qui
seraitI’aboutissemente ['utilisation d’'une méthodede mesure primaire
(telle que I'a dfinie le CCQM lors de sa premrié session en 1995).
M. Milton souligneque la quantieé de matiere est une grandegxtensive
et que |étalon primaire de quanéitde matre pure doietre accompagn
desavaleurenquantig de matiére,grandeurextensiveexprimée en moles.
L’intention de cette proposition n’est pas de diffuseretion comme on le
ferait pour un magriaude référence : dans certains cas, etlon pourrait
n'avoir qu’une existence temporaire oedia I'utilisation d’'une nethode
experimentaleM. De Bievremeten garde contre toute tendareceuggrer
gue desétalons physiques reggentatifs sont @cessaires pougtablir la
tracabilitt des mesures de quaatiie matre au Sysme international
d’'unités(Sl). La discussion de cette proposition est reped’la fin de la
présente eunion, et M. Quinn recommande de modifier la demiphrase
du point 9.1.5 du document CCQM/96-17 de la mem suivante : « Un
tel étalon ne devra pasenéssairemerdtie disemiré sous la forme d'un
étalon magriel physique». Toute propositionde modification ultérieure
de ce documentdevraétre envoyee avantle 30 avril 1996a M. Milton,
qui en prépareraune nouvelle version pour le 30 mai 1996. M. De
Bievre recommandejue ce documentsoit revu par la Division de chimie
analytiquede’UICPA et parla Commissiorinternationale pour les masses
atomiques.

M. De Bievreprésentda tracabilité a la mole du résultat d’'une mesure
de quanti# de matiere, en montrant comment la spectretnie de masse
avecdilution isotopiquepermetd’arriver a un tel résultat,a I'aide de trois
documents(CCQM/96-5, 6 et 9).

Apres discussion, il devient clair qu'une majerigst favorablea®
I'abandondesconceptsie « tragabilité a la mole » et de «edlisation de la
mole », etqu’il estpréférabled’encourager 'usage du terme «dedojlité au
Sl ». Il estdécidé d’etablir un groupe de travadld hocsur la terminologie
relative & la tragabilité; ce groupe est compesde MM. De Bevre, de
Leer, Dube, Milton, Watters et du directeur du BIPM. Ce groupe de
travail s'est €uni en dehors desahces mhieres du CCQMa diverses
occasiongendantla présentesession il a prépag un document sur « la
tracabilité des mesures chimiques au Sl » q@t& soumis au CCQM lors
de sa dermfe €ance. Le texte suivant est provisoirement appeopaf
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le CCQM, qui suggre d’ajouter la dfinition d’une ngthode de mesure
primairé dansles comptes rendus.

Tracabilite au Sl des mesures de quanttde matiere en chimie

La définition de la traabilitt duVocabulaireinternational destermes
fondamentawet ggnéraux de retrologie est la suivante :

Tracabilite : propriét du résultat d’'un mesurage ou d’uetdlon tel

gu'il puisse €tre relé a des Eférences dfermirges, gréralement
des étalons nationaux ou internationaux, par l'intermédiaire d’'une
chahe ininterrompue de comparaisons ayant toutes des incertitudes
détermirées.

La tragabilité peut, doncgefre interpette comme la @monstration de
liens quantifgs, avec leurs incertitudes, entre lesultats d’'une mesure
et des étalonsde mesurenationauxou internationaux.

La tregabilitt n'est pas une fin en soi. Le but de lacahilité est

de s'assurerque les mesureseffectlgesa I'extrémité de la chaie de
raccordement peuveriéitre donikes avec des incertitudes quagts

en unigs Sl afin qu'elles soient exactes, gu’elles soient comparables
a des mesures effeea$a l'aide d’autres rathodes et dans d’autres
domainesgt qu'elles soientstablesa’ long terme Yoir les Résolutions

1, 2 et 7 de la 20° CGPM (1995)).

A strictementparler, la tragabilitt au S| des mesures de quamtie
matiere — ou de toute autregrandeur— exige que les mesures soient
faitesa I'aide d’'une méthodede mesureprimaire, qui soit correctement
appliguge et qui soit accompageé d’'une évaluationde l'incertitude.

Il peuty avoir d’autresméthodesjndirectes,pour établir la tracabilité
au Sl, en dehorsde celles que I'on consicere comme rethodes de
mesureprimaires elles font I'objet desétudes du CCQM.

Ces autres ethodes indirectes peuvent comprendre, entre autres :

— des combinaisons de atiiodes qui ne sont pas reconnues comme
primairesmaisqui donnentesincertitudescompogesdont I'evaluation
implique de tenir comptedesliens aux étalons de mesure nationaux ou
internationauxde chaqueunite S| impliquée;

— la comparaisora desetalons matfiels de eférence d’'une substance
identique ou similaire, ou d’'un elange de substances, qui sont eux-

1 Une méthodede mesureprimaire est une méthodeassurantes plus hautes quadis netrologiques,
dont le &roulement peuttie enterement dcrit et compris, dont les incertitudes sont exm@s en unés Sl,
etdontlesrésultatssontdoncaccepés en dehors de touteférencea’unétalon repesentatif de la grandeur
mesuee.
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méme lies au Sla travers une chaé ou d’autres comparaisons,
pour aboutir a une mesure faita l'aide d’une nethode primaire; la
composantele l'incertitude dueaux effetsde matrice doitetreévallge;;

— la comparaisora d’'autresétalons qui ealisent ou ref@sentent une
composition chimique exacte (comme, par exemple, enéigiteur de
mélangede gaz étalon, un spectroatre étalon dans l'ultraviolet pour
la détermination de I'ozone) qui sont euxemes reks au Sl.

Il faut noter que les masses atomiques, les masses molaires, et
les constantes fondamentales, comme la constante de Faraday ou la
constanted’ Avogadro, fournissentdesliens essentielsavecle Sl pour

les ma€riaux purs et les syames bien dfinis. L’incertitude sur leurs
valeurs fait I'objet d’estimations solidemeantablies.

3. Rapports desgroupesde travail etablis
lors de la premiere session du CCQM

3.1 Spectronétrie de masse avec dilution isotopique

M. De Bievre, coordonnateur du Groupe de travail sur la spe&hoen”
de masse avec dilution isotopique (IDMS),egente deux descriptions des
principesde I'IDMS qui ont été distribuées au CCQM avant laeunion
(CCQM/96-9).Le premierdocumenta fait I'objet d’'une publication @nal.
Proc, 1993, 30, 328-333), l'autre est un projet qui n'a pas enceté °
publie. Il demandeau CCQM d’indiquer le document qu'il pefere voir
approfondirpour le texte définitif; le CCQM indique que sa pférence
va au projet.

M. King demande si la description de I'IDMS dose’dans le projet
de documentest suffisammentgérérale pour inclure I'analyse organique
avecdilution isotopique.Apres discussionjl est dcidé que le groupe de
travail redigeratrois documents un documenigéréral sur les principes de
'IDMS, un protocole @taille pour I''DMS inorganique, et un protocole
détaille pour I'IDMS organique. Il est aussiedidd d’harmoniser la
terminologie employee dans les documentsdécrivant les principes et
protocoles.

Faisant eference au protocoleéthille pour 'IDMS inorganique au
moyen de la spectrodtrie de masse d’'un plasma induit par une source
micro-onde (ICP-MS) mpag par M. Watters et ses celiues du NIST
(CCQM/96-12), M. So demande s'il est aussieyw” de peparer un
protocole spag pour la spectroetfie de masse avec thermo-ionisation
(TIMS). M. Wattersacceptede le faire.
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M. Marschalprésente une lewve note (CCQM/96-8), qui @ presente
au CCQM par le BNM-LNE, dans laquelle I'adaptation de la matrice
est présente comme une méthode pouvant mener avec sesa@ la
détermination de haute exactitude, au moyen de I'lCP-MS, du zinc dans la
poudrede lait MRC 063R du Bureaucommunautaire deeference (BCR).

A la fin de la discussion, les participants acceptent d’envoyer leurs
commentaires et suggestions emi€ures sur le documentedfivant les
principesde I''DMS avant le 7 avril 1996a M. De Bievre, qui pe€parera
un projet final pour le ¥ septembrel996.

3.2 Coulométrie

Mme Pan, coordonnatrice du Groupe de travail sur la coetdm’
présente son rapport foadsur un document distrileu precdemment
(CCQM/96-4). Ce document est favorablement accueilli par le CCQM,
lequel constate que la coul@tnie s’applique particuirement biera la
carac€risation des substancegdgrpures.

M. Marschal demande s'il est possible d'affirmer qu'une des deux
technigues coulogtriques écrites dans le document &tnodea courant
constantet coulongtrie a potentiel confile) est suprieurea I'autre pour
une utilisation métrologique la réponseest que la meilleure athode
dépenddes carackristiquesdétailléesdes mesures.

Il est décic® que les commentaires eftéurs seront enveg avant le
7 avril 1996a Mme Pan, qui @parera un projet final pour |€"lseptembre
1996.

3.3 Gravimétrie

M. Watters, coordonnateurdu Groupe de travail sur l'analyse par
méthode gravimétrique, présentele documentqui a étt pralablement
distribué (CCQM/96-13) et donne un exemple de combinaison de la
méthodegravimétriqueclassiqueet desméthodes instrumentales d’analyse
employéespour améliorer I'exactitudede la détermination du sulfate.

Il est décidé que les commentaires alieurs seront enveg avant
le 7 avril 1996 a M. Watters, qui peparera un projet final pour le
1°" septembrel996.

M. Alink, coordonnateur du Groupe de travail sur I'analyse statique
et dynamique de &langes gazeux, @sente ensuite le document qui a
et pkalablement distrilii sur ce sujet (CCQM/96-20). Au cours de la
discussion qui s’ensuit, il est r@tjue ce sujet n'a aucun lien direct avec la
gravimétrie classique, aussi est-il peztr€ inapprope’de placer ces deux
sujets sous la rubrique « gravitnie ». M. Kaarls demande si ce travall
fait doubleemploi aveccelui du comité ISO/TC 158 (Analyse des gaz).
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Il estdécid® que les commentaires eftéurs seront enveg avant le
1°" juin 1996a M. Alink, apes €ception d’informations comethentaires
du comité ISO, et M. Alink seracharg de peparer un projet final pour
le 1°" novembre 1996.

3.4 Titrage

M. King présente, au nom de M. Worswick, coordonnateur du Groupe
de travail sur le titrage, le document sur le titrage géiteapealablement
distribié (CCQM/96-1). La conclusion est que le titrage peut satisfaire
aux criteresrequis pouretre une rethode primaire, bien qu’il&bende de
la gravimétrie, qui le surpasse en exactitude pour certaines applications.
Un sysEme normali€ est propo€, utilisant comme point deeghart la
gravimétrie de l'argent de grande pueettomme base deedart possible
pour un travail experimentala venir. Une comparaison internationale de
détermination de Bthanol dans I'eau est propaes”

M. Watters remarque gue le titrage est couramment &tlisNIST pour
la certification de solutionstalons, et que la source primaire d’incertitude
vient de la diférence entre le point final apparent du titrage et le point
d’equivalence.

M. Marschalrend comptedu travail effectlé au BNM-LNE au moyen
dutitrage,dela gravimétrie etdela colorimétrie afin de \Erifier I'exactitude
des solutions étalons du commerce.Un projet de rapport sur cette
activité (non numérog€) est distribté aux participants au CCQM titre
d’information. M. Marschaldit ensuitequ’un sysemed’etalonnagdondé
surl'argent n’est pasapplicablepour un grandnombrede déterminations,
comme,par exemple,pour la déterminationdu cuivre, car un tel systme
impliqueraitun trop grandnombred’etapesLes participants sont d’accord.

M. Marschal suggre détudier la possibile” d’établir une sfie de
substanceprimairespour le titrage, qui pourraientefre utili€es en une ou
deuxétapegour étalonnetes solutionsde réference les plus &dyuemment
utilisées.Les tachesimpartiesau BIPM pourraientétre les suivantes :

— établir et valider cette liste;

— promouvoir la ‘erification de la cobérence entre les lots de

substanceshimiquesproduitspar les laboratoiresde métrologie.

Il est décic® que les commentaires eftéurs seront enveg avant le
7 avril 19964 M. King, qui sera chamde peparer un projet final pour
le 1°" septembre 1996.

3.5 Détermination de la dépression du point de conglation

Mme Zhao pesente le document qui ett” pealablement distribel”
(CCQM/96-3)surla déterminatiordela dépressiomlu point de congfation,
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et signale quelques erreurs typographiques corriger. Elle note que
le NRCCRM dispose €ja de quelques meatiaux (-BHC et benehe)
susceptibles dfre utili’s pour une comparaison internationale.

Il est admis que cette etliode est utile, en particulier pour la
détermination de la puret’des compas organiques, mais qu’il est
fondamentalque les impurees soient solubles dans la phase liquide.
M. Watters note que, cette prdire etant une rathode d’additions
calibrées, il convient de ethontrer qu’elle est ligdire pour des domaines
de concentrationconvenablesau moyen d’exgtiences faisant appe °
plus d’une addition (spike). Mme Pamrpond qu’il s’agit d’'une technique
comparativeet non d’une méthoded’additionscalibrées. Quand on mesure
la puregé d'une substance, on produit deux courbes de fusion, une avec
I'échantillonoriginel, et 'autre avecl’ €chantillon originel augquel on ajoute
une petite quang&td’'impure€ (réactif), ce qui permet de calculer la quaatit”
d’'impureg dans lEchantillon originel par comparaison des deux courbes
de fusion. On peutajouter plus d’'impuret; mais le but final n'est pas de
déterminer une courbe efalonnage, la liearie n’a donc pas d’importance.

Il estdécid® que les commentaires eftéurs seront enveg avant le
7 avril 1996a Mme Zhao, qui sera charg de peparer un projet final
pour le 1°" septembre 1996.

Mme Mansson pesente ensuite une &thode dequilibre pour la
détermination de la pure€ au moyen de l'analyse calorimétrique a
compensatiomle puissancédDSC) décrite dansle document CCQM/96-19.
Cette méthodea I'avantaged’etre applicablea de petitsechantillons de
10 mg, et de pouvoirétremiseen ceuvre sur des instruments du commerce.
Commepourla méthodedécrite par Mme Zhao, les impuret doiventketre
solublesdansla phasdiquide. Au coursdela discussion, M. King signale
gue cette méthodeest utilisee au LGC pour la déterminationde la pureg
de compogs pesticides.

Il est décidé que les commentaires eftéurs seront enveg avant
le 7 avril 1996 & Mme Mansson, qui @parera un projet final pour le
1°" septembrel996.

3.6 Projet de comparaisoninternationale sur la mesure de substances
organiques

M. King présente le projet de protocole pour ustede du CCQM sur
la mesure de substances organiques au moyen de I'IDMS. |l signale que le
documentistribté en €ance (CCQM/96-2, corr@ est une versiorerisee
du document qui avaite ptealablement envé@y en ce qu’il recommande
maintenant, lors de la preeri €tape, de mesurer seulement le nagmta)”
et non le naphtahie et le pDDE, et de porter la concentration minimale
a 0,5wug/g. M. King rapporte des digi‘'ences d’opinion consédables entre
les participantspotentielsquanta la précision des dfails requis pour le
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protocole le LGC a dcidé de suivre une « voie moyenne » pour la mise
au point du protocole. Il signale aussi la volentlu LGC d’accepter les
résultatsobtenusavecdesméthodesautres que I'IDMS. Engponsea une
guestion du pgsident sur la de€ de la comparaison, M. King sugyg de
consacretrois a six moisa la péparation deg€chantillons et de laisser au
minimum trois mois aux participants pour effectuer les analyses.

En ¢gréral, le protocole est favorablement accueilli. M. Dee\BE
applaudit le choix d’'une substance simple de concentration relativement
élevee pour la prengre étape. Une grande partie de la discussion qui
s’ensuit, toutefois, tourne autour desserves form@és par plusieurs
membres du CCQM quara lutilisation d’'un additif isotopique margu’
au deu€rium par oppositiora ‘un additif enrichi ert3C. Il estfinalement
recommand; s’il n'est pas possible, pour des raisons detcod par
manquede disponibilité, d’obtenir du naphtatneenrichien3C pour cette
comparaison, de choisir comme substaacanalyser le ppDDE (qui est
disponible, enrichi ed®C, a un cdit raisonnable).

Les laboratoires suivants indiquent leur intention de particgda °
comparaison : IMMR, KRISS, LGC, NIMC, NIST, NMi, NRC, NRCCRM
et PTB. Il estdécice queles suggestions ou commentaireritturs seront
envoyes a M. King avant le 7 avril 1996.

4. Etude Il interlaboratoires du CIPM sur I'analyse de gaz :
rapport préliminaire

M. Alink présenteles résultatsdu deuxeme exercicedu CCQM sur
I'analysede mélangesde gaz binaires(CO, CO,, NO et SQ dans le N).
Il mentionnequelquedifficultes pratiquesdansle transport des cylindres
al'aller et auretourdeslaboratoireset rapporte desésultats com@men-
taires pour le NO regus aprs la distribution du rapport g@iminaire
(CCQM/96-11). Il signale qu’il n'a pas o, les Esultats pour le SO
A l'exception d’'un Esultat aberrant occasionnel, lesultats reysa ce
jour sug@grentune comparabili€ internationaledans les limites de: 1 %.
M. Alink note que dans certains cas, les incertitudes rappsrsemblent
trop pessimistes, compte tenu de l'accord entre laboratoires.

M. De Bievre met en garde le CCQM contre la propensiora -
entreprendreune « n + uniéme» comparaison internationale, semblable
a celles conduites dans d’'autres organisations. |l s’interroge aussi sur
'opportunite de rejeter lesésultats aberrants sur la base d’@waluation
statistique des ésultatsa posteriori; il conviendrait pludt de mettre
'accent de ces comparaisonsetrologiques sur €tude de concepts
a priori. M. Quinn, et d’autres participants, sont demé avis. M. Watters
recommande d’analyser plus eetdil I'incertitude pour pouvoir donner
une « incertitudecible » pour cet exercice.
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Mme Zhaorecommande, pour les exercices effestd I'avenir, que la
pressionde ddpart soit indigee sur chaque cylindre; elle demande aussi
aux coordonnateurd’etudiercommentdonnerles moyens aux participants
de conserver les cylindres pendant un temps suffisasagproir soumis
leurs résultats, pour qu'ils puissentrenouvelerles analyses en cas de
désaccord.

Il est décidé que la date limite pour la soumission desuitats restants
dans le cadre de cet exercice seré&diau ' juillet 1996, et que M. Alink
sera charg d’en péparer le rapport final, comportant une analystailee
de l'incertitude, pour le € novembre 1996.

5. Comparaison internationale de mesures
de la teneur en plomb dans I'eau : rapport d’activité

M. Watters pesente le protocole efaillé pour I'étude du CCQM
sur la dstermination de la teneur en plomb d'une solution acide
agueuseavecdilution isotopiquelCP-MS (CCQM/96-12). Il signale qu'il
convient d’ajouter en annexe des directives relatives aux composantes de
l'incertitude. Le document estds bien accueilli. Il est efide que les
commentaires ou suggestionseul€urs devronefre envogs avant la fin
du moisdefevrier 1996a M. Watters, qui sera alors en mesure d’organiser
la distribution des échantillonsau mois de mars. Les participants sont
invités a soumettrdeursrésultatsa M. Watters avant le®l octobre 1996.

6. Projet de comparaisoninternationale d’analyse de gaz

M. Alink présente les résultats d'uneefude Ealige aupes de
participantséventuelsa des étudesinterlaboratoires futures du CCQM
dans le domaine de l'analyse des gaz (CCQM/96-21). lls soukvent
plusieursquestions,comme celle de savoir s'il convientou non que le
CCQM s’engagedansdesétudesrestreintesqui n’'intéressent que peu de
participants.

M. Watters s’interroge sur la valeur d’exercices coempéntaires sur
desmélanges binaires simples, et il s®gg qu’il vaudrait mieux mettra °
I épreuvda robustessdesméthodesmployées pour ces langes simples
en les appliguana ‘desechantillons plus difficilesa étudier. M. Milton
est du ngme avis, et il propose que le CCQM essaye de faire le lien
avec les besoins en mesuregliés, en utilisant par exemple le beng,
le BTX et I'ethanol. M. de Leer suggé plutt de se consacrexr essayer
de mettre les mthodes emplaggs pour ce type d’analyses au niveau des
méthodesprimaires.

Il est dcidé que M. Alink pEparera un projet de programme d’actvit”
pour I'an prochain pour le ®Lnovembre 1996.
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M. Semerjiarexprime son inq@fude quané la proliferationéventuelle
des comparaisons internationales, non seulement pour l'analyse des
gaz, mais aussi pour d’autres types d’analyse. M. Quinn partage son
inquiétude, et souligne que le besoin demntrer [Equivalence entre
les laboratoiresnationauxa été accru pour gpondrea la demande des
divers programmes d’aceditation et des accords biatux. Il suggre
gue les comis consultatifs du CIPMetablissent une liste limé€ de
comparaisonsnternationalesclés sur la base desquelles les principaux
laboratoirespourront @&gmontrer l8quivalence. M. Semerjian est d’accord
aveclui, etil demandeau CCQM d’etablir d¢s maintenant un cadre pour
servir de basex une telle liste.

7. Document d’orientation pour la période 1996-2000 :
discussiondu projet

Le préesident pesente le document d'orientation du CCQM pour la
période 1996-2000(CCQM/96-10).Ce documentcomprend deux parties
principales : une liste d’hypo#ises de travail pour le CCQM, et une liste
detravauxa accomplir. Apes une discussion assez divergente, M. Quinn
rappelleau comi€ la liste des activS qui ontett approuees par le
CCQM lors de sa premere session,et il suggere que I'etude de I'état
d’avancementde ces activités servede baseau document d’orientation.
Le présidentacceptede rédigerune version évige de ce document pour
le 1°" novembre1996.

Au vu desinquiétudesformuleespar M. Semerjianet par M. Quinn
guant a la proliferation des comparaisonsnternationales,l est décidé
d’etablir un Groupede travail du CCQM sur I"'equivalencedes étalons
nationaux de mesure.Ce groupe de travail est charg” d'élaborer des
propositionsen vue de définir un nombreminimal d’activitts récessaires
pour établir I"equivalencedes étalons nationaux de mesure, ayant la
plus grandeportte possible.Desrepésentantsles organisations suivantes
acceptente participera ce groupedetravail : BIPM, BNM-LNE, KRISS,
LGC, NIST, NMi, NPL et VNIIM. M. Semerjian accepte d’'eatre le
coordonnateur.

8. Activites au BIPM

Le président attire I'attention du CCQM sur |&cessi de pésenter des
recommandations pliminaires au CIPM sur la éation d’'un laboratoire
expérimental dans le domaine de latrdlogie en chimie au BIPM. M. De
Bievre recommande vivement que le BIPM entreprenne un programme
d’activités pour servir de base ses activigs scientifiques en etrologie
enchimie.L’'opinion géréraleestquecela serait souhaitable, mais que les
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équipementsau BIPM devraienefre enterement consaesa des travaux
de la plus haute exactitude etrologique, et devraient avoir pour objet
de compkter plutdt que reproduire ceux qui sont disponibles dans les
laboratoires membres du CCQM. M. Watters est d'avis que les adivit’
dansle domainedela coulon®trie,de la gravingtrie et du titrage pourraient
béréficier d’'une certaine synergie avec les actisitictuelles du BIPM.

9. Questions diverses

Pour information, M. Milton pesente un rapport sur un projet de
programme EUROMET de comparaisons dethodes primaires pour
mesurena quantieé de matre dans des etdnges de gaz (CCQM/96-16).

M. De Biévre note qu’'un des documents relatdsI'IlDMS qu'il a
soumis (CCQM/96-7) n'a pasté discu€; il suggere de le portea l'ordre
du jour de la prochainesession.

10. Date de la prochaine session

Il est cecice que la prochaine session du CCQM aura lieu les 20 et
21 février 1997.

Le président remercie les @sents pour leur participation et leurs
contributions, et le personneldu BIPM pour sa coogration. Il diclare
la sessionclose.

fevrier 1996
revise juin 1996
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Documents de travalil
présenésa la 2 sessiondu CCQM

Ces documents de travail peuvette obtenus dans leur langue originale
sur demande adréss au BIPM.

Document
ccQml
96-1 Reportof the CCQM working group on titrimetric analysis, by
R. Worswick, 14 p.

96-2 LGC (Royaume-Uni). — CCQM International Comparison on
the Determinationof Organic Compounds, by K.S. Webb and
R.D. Worswick, 10 p.

96-3 NRCCRM (Rep. pop. de Chine). — CCQM working document
on determinatiorof freezingpoint depressior{Draft), 9 p.

96-4 NRCCRM (Rp. pop. de Chine). — CCQM Working Document
on Coulometry(Draft), 10 p.

96-5 IMMR (Belgique). — Traceability of Measurements to Sl
How Doesit Leadto Traceability of Quantitative Chemical
Measurement®, by P. De Biévre, In Accreditation and
Quality Assurance in Analytical Chemistrid. Glinzler ed.,
Springer-\érlag,1996,159-193.

96-6 IMMR (Belgique), NMi (Pays-Bas), NISTE(-U. d’Amérique).
— MeasurementPrinciples for Traceability in Chemical
Analysis, by P. De Bievre, R. Kaarls, H. S. Peiser, S. D.
RasberryandW. P. Reed,18 p.

96-7 IMMR (Belgique). — Comparison of lonization Techniques for
their Potential to Carry out “Metrological” Measurements of
Isotope Amount Ratios, by P. De @ire, H. J. Dietze, K. G.
Heumann and G. Ramendik, 5 p.

96-8 BNM-LNE (France). — Short note to BIPM-CCQM: High-
accuracy ICP-MS: “Calibration by identical”, an alternative
to IDMS ?, by A. Marschal and G. Labarraque, 2 p.

96-9 IMMR (Belgique). — Isotope Dilution Mass Spectrometry
(IDMS), by P. De Bevre, 21 p.
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Document

ccQml

96-10 NMi (Pays-Bas), BIPM. — Strategy for the Period 1996-2000,
by R. Kaarls and T. J. Quinn, 3 p.

96-11 NMi (Pays-Bas). — CCQM-Interlaboratory Study Il on Primary
Gas Mixtures — Interim report, by A. Alink, 20 p.

96-12 NIST (E.-U. d’Amérique). — Isotope Dilution Mass Spectro-
metry using ICP-MS Protocol for CIPM, by E. S. Beary,
J. D. Fassett, K. R. Eberhardt and R. L. Watters Jr, 30 p.

96-13 NIST E.-U. d’Amérique). — Gravimetry as a Primary Method
of Measurementpy C. M. Beck Il and R. L. Watters Jr.,
17 p.

96-14 VNIIM (Féd. de Russie). — Comments on the CCQM definition
of primary methods of measurement, by Yu. I. Alexandrov,
15p.

96-15 UICPA. — Memo to 2nd meeting of the CCQM: Comments on
symbolsand notation, by I. M. Mills, 5 p.

96-16 NPL (Royaume-Uni). — Proposed Programme of Inter-
Comparisons of Primary Methods for Measuring Amount,
by P. G. Quincey, P. T. Woods and M. J. T. Milton (in
collaboration with IRMM, Belgium; BNM-LNE, France;
NMi, Netherlands; PTB, Germany and VTT, Finland), 2 p.

96-17 NPL (Royaume-Uni).— The Mole — EstablishingTraceable
Standards and Reference Materials, by M. J. T. Milton,
P.T. Woods and P. G. Quincey, 8 p.

96-18 IMMR (Belgique). — CITAC Action — Criteria for Traceability
of Amount of Substance(Chemical) Measurementgo the
Appropriate Unit, the Mole, in the International Systemof
Units, by P. De Bievre,4 p.

96-19 SP (Sede). — Purity Determination by Thermal Analysis —
Equilibrium Method,by M. Mansson9 p.

96-20 Report of the CCQM working group on gravimetry — static

and dynamic gas mixtures (NMi, BNM-LNE, NPL, PTB,
VNIIM), 6 p.

96-21 NMi (Pays-Bas).— Survey for additional studies on gas
mixtures(Note on progressl996-02-09) by A. Alink, 3 p.
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