NORME INTERNATIONALE

(......n||||||m,i

INTERNATIONAL ORGANIZATION FOR STANDARDIZATION
ORGANISATION INTERNATIONALE DE NORMALISATION
MEXXOQYHAPOLHAAR OPTAHU3AUMA NO CTAHOAPTU3ALNN

“H\Hlm....

Minerais et concentrés de manganése — Dosage de

I'aluminium — Méthodes photométrique et
gravimétrique

Manganese ores and concentrates — Determination of aluminium content — Photometric
and gravimetric methods

ISO
4295

Deuxiéme édition
1988-06-01

Numéro de référence
ISO 4295: 1988 (F)



1SO 4295 : 1988 (F)

Avant-propos
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technique créé a cet effet. Les organisations internationales, gouvernementales et non
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labore étroitement avec la Commission électrotechnique internationale (CEl) en ce qui
concerne la normalisation électrotechnique.

Les projets de Normes internationales adoptés par les comités techniques sont soumis
aux comités membres pour approbation,-avant leur-acceptation.comme-Normes-inter-
nationales par le Conseil de I'|SO. Les Normes internationales sont approuvées confor-
mément aux procédures de I'lSO qui requiérent |'approbation de 75 % au.moins des
comités membres votants.

La Norme internationale 1ISO 4295 a été élaborée par le comité technique| ISO/TC 65,
Minerais de manganese et de chrome.

Cette deuxiéme édition annule et remplace la premiére édition (ISO 4295 : 1979), dont
elle constitue une révision technique.

L'attention des utilisateurs est attirée sur le fait que toutes les Normes internationales
sont de temps en temps soumises a révision et que toute référence faite a une autre
Norme internationale dans le présent document implique qu’il s'agit, sauf indication
contraire, de la derniére édition.
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Minerais et concentrés de manganése — Dosage de
I'aluminium — Méthodes photométrique et

gravimétrique

1 Objet et domaine d‘application

La présente Norme internationale spécifie les méthodes suivan-
tes de dosage de I’aluminium dans les minerais et concentrés de
manganese :

— méthode A : méthode photométrique, applicable aux
produits dont la teneur en aluminium varie de 0,1 a
1.5 % (m/m);

— méthode B : méthode gravimétrique a I'oxine, appli-
cable aux produits dont la teneur en aluminium est supé-
rieure & 1,5 % (m/m).

Elle devra étre lue conjointement avec I'ISO 4297.

2 Références

ISO 4296-1, Minerais de manganése" — Echantillonnage" L
Partie 1 : Echantillonnage par prélévements.

ISO 4296-2, Minerais de manganése — Echantillonnage —
Partie 2 : Préparation des échantillons.

ISO 4297, Minerais et concentrés de manganése — Méthode
d‘analyse chimique — Instructions générales.

3 Meéthode A — Méthode photométrique
pour des teneurs en aluminium allant de 0,1
a15% (m/m)

3.1 Principe

Mise en solution d’une prise d’essai par attaque avec les acides
chlorhydrique et nitrique, et double évaporation de la solution
avec |'acide chlorhydrique jusqu’a siccité. Dissolution du résidu
sec dans l'acide chlorhydrique et addition de solution de chlo-
rure d’hydroxylammonium. Séparation du résidu insoluble par
filtration, le filtrat étant & conserver comme solution principale.

Calcination du filtre contenant le résidu et attaque avec les aci-
des sulfurique et fluorhydrique. Fusion du résidu calciné avec le
carbonate de sodium. Dissolution du culot de fusion dans
I'acide chlorhydrique et addition & la solution principale.

Séparation du fer de I'aluminium dans la solution principale par
précipitation sous forme d'hydroxyde avec une solution forte
d’hydroxyde de potassium, en présence du chlorure de zinc et
de I'acide borique.

Mesurage photométrique en présence d’acide ascorbique et
d’alcool polyvinylique.

3.2 Réactions

La méthode est basée sur la réaction entre I'aluminium et le
chromazurol-S, en présence d’alcool polyvinylique en solution
tampon acétique (pH 6-7), conduisant & la formation d’un com-
plexe coloré entre I'aluminium et le chromazurol-S dans un rap-
port moléculaire de 1 : 3. L’influence du fer(lll) est éliminée par

précipitation par un mélange de borates alcalins, ce qui empé-
che la, sorption. de, I’aluminium par les hydroxydes.

3.3] _.Réactifs

Utiliser uniquement des réactifs de qualité analytique reconnue,
et de I'eau distillée ou de pureté équivalente.

3:3.1°¢ Acétate d'ammonium (CH3COONH,).

3.3.2 Acide borique.

3.3.3 Tétraborate de sodium, anhydre (Na,B,0-).
3.3.4 Carbonate de sodium, anhydre.

3.3.6 Acétate de sodium trihydraté (CH3COONa.3H,0).

3.3.6 Mélange pour fusion : trois parties du carbonate de
sodium (3.3.4) et une partie du tétraborate de sodium (3.3.3).

3.3.7 Solution tampon, pH 6-7.

Dissoudre 274 g d'acétate d’ammonium (3.3.1) dans 400 mi
d’eau. Dissoudre 109 g d’anétate de sodium (3.3.5) dans 250 mi
d’eau. Réunir les solutions, diluer a 1 000 ml avec de I'eau et
homogénéiser.

3.3.8 Chlorure d’hydroxylammonium (NH,0H.HCI), solu-
tion a 100 g/I.

3.3.9 Hydroxyde de potassium, solution a 470 g/l,
exempte d'aluminium.

3.3.10 Hydroxyde de potassium, solution a 50 g/,
exempte d’aluminium.
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3.3.11 Acide ascorbique (CgHgOg), solution a 50 g/I.

Préparer cette solution au moment de I'emploi.

3.3.12 Acide nitrique, ¢ 1,40 g/ml.

3.3.13 Acide nitrique, 0 1,40 g/ml, dilué 1 +1.

3.3.14 Acide chlorhydrique, ¢ 1,19 g/ml.

3.3.15 Acide chlorhydrique, ¢ 1,19 g/ml, dilué 1 + 1.
3.3.16 Acide chlorhydrique, o 1,19 g/ml, dilué 1 + 50.
3.3.17 Acide sulfurique, o 1,84 g/ml dilué 1 + 1.

3.3.18 Acide fluorhydrique, ¢ 1,14 g/ml, solution a
40 % (m/m).

3.3.19 Alcool polyvinylique [-CH,CH(OH)CH,CH(OH)-],,
solution a 40 g/I.

Dissoudre 4 g d'alcool polyvinylique dans 100 ml/ d'eau,.en
chauffant. Refroidir la solution et la filtrer.

Préparer cette solution avant I'emploi.

3.3.20 Chromazurol-S, solution a 1 g/I.

Dissoudre 1 g de chromazurol-S dans 6 ml d’acide nitrique
(3.3.13), ajouter 500 ml d'éthanol (3.3.22) et 200 ml d’eau, et
homogénéiser. Transvaser la solution dans une fiole jaugée de
1 000 ml, compléter au volume avec de I'eau et homogénéiser.

Cette solution peut étre utilisée pendant 14 jours.

3.3.21 Chlorure de zinc, solution a 104,6 g/I.

Dissoudre 104,6 g de chlorure de zinc dans de I'eau, en ajou-
tant 10 ml de I'acide chlorhydrique (3.3.14), diluer a 1 000 mi
avec de I'eau et homogénéiser.

3.3.22 Ethanol (C,H5OH).

3.3.23 Aluminium, solution étalon a 0,1 g/I.

Peser 0,100 0 g d'aluminium métallique (pureté 99,95 %) dans
un bécher de 250 ml et dissoudre dans 25 ml d'acide chlorhydri-
que (3.3.15) en chauffant. Evaporer la solution jusqu’a forma-
tion de sels humides, puis ajouter 5 ml d’acide chlorhydrique
(3.3.15), laver le bécher avec de I'eau et chauffer la solution
jusqu’a dissolution des sels. Refroidir la solution, transvaser
dans une fiole jaugée de 1 000 ml, compléter au volume avec
de I'eau et homogénéiser.

1 ml de cette solution étalon contient 0,1 mg d’aluminium.

3.3.24 Aluminium, solution étalon & 0,01 g/I.

Introduire, au moyen d’une pipette, 10 ml de la solution étalon
d’aluminium (3.3.23) dans une fiole jaugée de 100 mi, complé-
ter au volume avec de I'eau et homogénéiser.

1 ml de cette solution étalon contient 0,01 mg d’aluminium.

3.3.25 Fer, solution étalon a 1 g/I.

Placer 1 g de fer métallique (pureté 99,95 %) dans un bécher de
250 ml, ajouter 15 ml d’acide chlorhydrique (3.3.14) et chauffer
la solution jusqu’a dissolution compléte du fer. Ajouter ensuite
3 & 5 ml d’acide nitrique (3.3.12) et faire bouillir jusqu’a dispari-
tion des oxydes d’azote. Refroidir la solution, transvaser dans
une fiole jaugée de 1 000 mi, compléter au volume avec de
I'eau et homogénéiser.

1 ml de cette solution étalon contient 1 mg de fer.

3.4 Appareillage
Matériel courant de laboratoire, et

3.4.1 Spectrophotométre, ou photocolorimétre.

3.5 Echantillonnage et échantillons

Pour I'échantillonnnage des minerais de manganése, voir
I')SO 4296-1. Pour la préparation des échantillons, voir
IS0 4296-2.

3.6 Mode opératoire

3.6.1 Nombre de déterminations

Effectuer I'analyse, au moins en double, indépendamment avec
un échantillon pour I'analyse.

3.6.2 Prise d’'essai

Peser 1 g de I'échantillon pour essai dans un bécher de 100 ou
250 ml.

3.6.3 Dosage
3.6.3.1 Mise en solution de la prise d'essai

Ajouter 10 a 20 ml d’acide chlorhydrique (3.3.14) dans le bécher
contenant la prise d'essai (3.6.2) et dissoudre, en chauffant.
Ajouter 1 ml d’acide nitrique (3.3.12), porter la solution & ébulli-
tion et évaporer jusqu’'a siccité. Humecter le résidu sec avec
10 ml d'acide chlorhydrique (3.3.14) et évaporer de nouveau
jusqu’a siccité. Répéter |'évaporation avec 10 ml du méme
acide chlorhydrique. Dissoudre le résidu sec dans 5 & 10 ml
d’acide chlorhydrique (3.3.14), en chauffant durant 3 & 5 min,
ajouter 30 a 40 ml d’eau chaude et 1 ml de la solution de chlo-
rure d’hydroxylammonium (3.3.8), et porter & ébullition.

Filtrer le résidu insoluble sur un papier filtre, & texture moyenne,
contenant une faible quantité de pulpe de papier, puis laver



quatre ou cing fois avec de I'acide chlorhydrique (3.3.16) et six
a huit fois avec de I'eau chaude. Conserver le filtrat comme
solution principale.

3.6.3.2 Reprise du résidu

Transférer le filtre contenant le résidu dans un creuset en pla-
tine, sécher et calciner entre 500 et 600 °C. Refroidir le creuset,
humecter le résidu avec 2 ou 3 gouttes d’eau, ajouter 1 ou
2 gouttes d'acide sulfurique (3.3.17) et 8 & 10 ml de la solution
d’acide fluorhydrique (3.3.18), et évaporer jusqu’a cessation du
dégagement de fumées d’acide sulfurique. Calciner le résidu
entre 400 et 500 °C, refroidir, ajouter 0,5a 1 g du carbonate de
sodium (3.3.4) et fondre durant 15 min a 1 100 °C. S'il y a des
difficultés a dissoudre I'échantilion, le fondre a la méme tempé-
rature avec 1 g du mélange pour fusion (3.3.6).

Placer le creuset contenant le culot de fusion dans un bécher de
250 ml, et ajouter 10 ml d'acide chlorhydrique (3.3.15) chaud,
20 ml d’eau et 0,5 ml de la solution de chlorure d’hydroxylam-
monium (3.3.8). Aprés dissolution du culot de fusion, retirer le
creuset du bécher et le rincer avec de l'eau, en recueillant les
eaux de rincage dans le bécher. Faire bouillir la solution durant
3 a5 min pour éliminer le dioxyde de carbone et dissoudre |'alu-
minate. Ajouter la solution ainsi obtenue a la solution princi-
pale.

3.6.3.3 Préparation de la solution en vue de mesurage
photométrique

Evaporer la solution réunie (3.6.3.2) jusqu’a 50 a4 60 ml et ajou-
ter 5 ml de la solution de chlorure de zinc (3.3.21) et 1 g-d’acide
borique (3.3.2). Porter la solution a ébullition' et verser avec soin
dans un bécher en silice de 250 ml contenant 30'mide la solu-
tion d’hydroxyde de potassium (3.3.9). Agiter la solution pen-
dant le transvasement de celle-ci puis durant 3 min, au moyen
d'un agitateur électromagnétique. Refroidir, transvaser dans
une fiole jaugée de 500 ml, compléter au volume avec de I'eau
et homogénéiser. Apres dépdt du précipité, filtrer immédiate-
ment la solution sur un papier filtre double, a texture moyenne,
au-dessus de béchers en silice, en rejetant les premiéres parties
du filtrat.

Selon la teneur présumée en aluminium, utiliser, pour la déter-
mination ultérieure, la solution obtenue ou effectuer la dilution
supplémentaire conformément au tableau 1.

Introduire, au moyen d’une pipette, une partie aliquote de 5 ml
de la solution dans un bécher de 50 mi contenant 1,5 ml d'acide
chlorhydrique (3.3.15) et 15 ml d’eau. Ajouter ensuite 1 ml de la
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solution d’acide ascorbique (3.3.11), laisser reposer durant
5 min et ajuster le pH de la solution a 1,5, en ajoutant, goutte a
goutte, de la solution d’hydroxyde de potassium (3.3.10) ou de
I'acide chlorhydrique (3.3.15), en contrélant au moyen d'un
pH-métre. Transvaser la solution dans une fiole jaugée de
100 ml, ajouter 10 ml de la solution de chromazurol-S (3.3.20)
en agitant, puis ajouter 5 mi de la solution d‘alcool polyvinyli-
que (3.3.19) et 20 mi de la solution tampon (3.3.7), compléter
au volume avec de I'eau et homogénéiser.

3.6.3.4 Mesure photométrique

Aprés 60 min, mesurer I'absorbance de la solution a une lon-
gueur d'onde de 610 a 620 nm, dans une cuve de 10 mm, en
utilisant le spectrophotomeétre ou le photocolorimétre, aprés
avoir réglé I'absorbance a zéro par rapport a l'eau.

3.6.3.5 Essai a blanc

Effectuer I'essai a blanc en suivant tous les stades de |'analyse,
en ajoutant de la solution de fer (3.3.25) en quantité correspon-
dant a la teneur en fer de I'échantillon pour essai.

3.6.3.6 Etablissement de la courbe d’étalonnage

Dans une 'série 'de'sept/béchers de 50 ml contenant 5 ml de la
solution de |'essai a blanc, 1,5 mi d’acide chlorhydrique (3.3.15)
et' 15 ml| d’eau, introduire, au moyen d’une burette,
00-10-15-20—-—25—3,0et3,5 mlde lasolution éta-
lon d’aluminium (3.3.24), correspondant respectivement a
0,0 — 0,010 — 0,015 — 0,020 — 0,025 — 0,030 et 0,035 mg
d"aluminiumt "Ajouter 1°'ml-de la solution d’acide ascorbique
(3:3:11), homogénéiser et laisser reposer durant 5 min. Ajuster
ensuite le pH des solutions a 1,5, en ajoutant, goutte a goutte,
de la solution d’hydroxyde de potassium (3.3.10) ou de l'acide
chlorhydrique (3.3.15), en contrdlant au moyen d’un pH-metre.
Transvaser les solutions dans des fioles jaugées de 100 ml,
ajouter 10 ml de la solution de chromazurol-S (3.3.20) en agi-
tant, puis ajouter 5 ml de la solution d'alcool polyvinylique
(3.3.19) et 20 ml de la solution tampon (3.3.7), compléter au
volume avec de I'eau et homogénéiser.

Aprés 60 min, mesurer I'absorbance de chaque solution selon
les modalités spécifiées en 3.6.3.4.

Tracer une courbe d’étalonnage en portant les valeurs de
I’absorbance (aprés déduction de I'absorbancz de la solution ne
contenant pas d’aluminium) en fonction des teneurs nominales
en aluminium des solutions.

Tableau 1
. Masse d‘aluminium

Teneur Partie Partie contenue dans la

présumée en aliquote de la Dilution 11 aliquote de la partie aliquote
aluminium solution | solution 1l de la solution

% (m/m) mi ml ml mg

0,1a0,3 5 — — 0,010 4 0,030

0,340,5 100 250 5 0,012 2 0,020

0,5a15b 50 250 5 0,010 a 0,030
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3.7 Expression des résultats

3.7.1 Mode de calcul

Convertir la lecture d’absorbance de la solution d’essai en
teneur en aluminium au moyen de la courbe d'étalonnage
(3.6.3.6), en déduisant la lecture d’absorbance de la solution de
I'essai a blanc.

La teneur en aluminium (Al) est donnée, en pourcentage en
masse, par la formule

my x 100
—— x K
my x 1000

my

m2 X 10
ou
mq est la masse, en milligrammes, d’aluminium contenue
dans la partie aliquote de la solution d’essai, déduite de la

courbe d’'étalonnage;

m, est la masse, en grammes, de la prise d’essai corres-
pondant a la partie aliquote de la solution [d'essai;

K est le facteur de conversion pour |'expression de.la
teneur a sec en aluminium.

3.7.2 Tolérances admissibles sur les résultats des
dosages en paralléle

Tableau 2
Tolérance admissible
Teneur en aluminium Trois dosages Deux dosages
en paralléle en paralléle
% (m/m) % (m/m) % (m/m)
De 0,10 2 0,20 0,025 0,02
De 0,20 4 0,50 0,04 0,03
De 0,50a 1,0 0,08 0,07
De1,0 a15b 0,10 0,08

4 Méthode B — Méthode gravimétrique a
I'oxine pour des teneurs en aluminium
supérieures a 1,5 % (m/m)

4.1 Principe

Mise en solution d'une prise d'essai par attaque avec l'acide
chlorhydrique et évaporation de la solution jusqu‘a siccité.

Dissolution du résidu sec dans I'acide chlorhydrique et sépara-
tion de la silice par filtration, le filtrat étant & conserver comme
solution principale.

Calcination du filtre contenant le résidu et attaque par les aci-
des sulfurique et fluorhydrique. Fusion du résidu calciné avec le
carbonate de sodium. Dissolution du culot de fusion dans
I'acide chlorhydrique et addition a la solution principale.

4

Précipitation de I'aluminium avec une solution de monohydro-
génophosphate d’ammonium, en milieu acétique, en présence
de thiosulfate de sodium. Filtration de la solution et fusion du
précipité avec le carbonate de sodium apreés incinération.

Dissolution du culot de fusion dans I’eau chaude et séparation
du résidu insoluble par filtration. Précipitation de I'aluminium
dans le filtrat par le quinoléinol-8 en présence d’acétate

d’ammonium. Séparation du précipité par filtration et calcina-
tion du résidu jusqua masse constante.

4.2 Réactions

La méthode est basée sur la précipitation de |'aluminium sous
forme d’oxinate, aprés sa séparation de la plupart des consti-
tuants présents sous forme de phosphate, en milieu acétique,
en présence de thiosulfate de sodium.

4.3 Réactifs

Utiliser uniquement des réactifs de qualité analytique reconnue,
et de i'eau distillée ou de pureté équivalente.

4.3.1 Tétraborate de sodium, anhydre (Na,B,0-).
4.3.2 Carbonate de sodium/ anhydre.

4.3:3 | Mélange pour fusion : trois parties du carbonate de
sodium (4.3.2) et une partie du tétraborate de sodium (4.3.1).

4.3.4. Acide oxalique (H,C,04).
4.3.5 Hydroxyde d'ammonium, solution, ¢ 0,91 g/ml.

4.3.6 Nitrate d'ammonium, solution a 20 g/I.

Dissoudre 20 g de nitrate d’'ammonium dans 1 000 ml d’eau
chaude. Ajouter de la solution d’hydroxyde d’ammonium
(4.3.5) jusqu’a virage de la coloration de la solution au jaune, en
utilisant le rouge de méthyle (4.3.21) comme indicateur.

4.3.7 Acétate d'ammonium (CH3;COONH,), solution &
200 g/I.

4.3.8 Monohydrogénophosphate d’ammonium
[(NH4),HPO,], solution & 100 g/I.

4.3.9 Acide nitrique, ¢ 1,40 g/ml.

4.3.10 Acide chlorhydrique, ¢ 1,19 g/ml.

4.3.11 Acide chlorhydrique, ¢ 1,19 g/ml, dilué 1 + 4.
4.3.12 Acide chlorhydrique, ¢ 1,19 g/ml, dilué 1 + 50.
4.3.13 Acide sulfurique, 0 1,84 g/ml, dilué 1 + 1.

4.3.14 Acide fluorhydrique, ¢ 1,14 g/ml, solution a
40 % (m/m).



4.3.15 Acide acétique, cristallisable, ¢ 1,05 g/ml.
4.3.16 Acide acétique, ¢ 1,05 g/ml, dilué 1 + 1.
4.3.17 Carbonate de sodium, solution a 10 g/I.

4.3.18 Thiosulfate de sodium pentahydraté
(Na,S,03.5H,0), solution a 50 g/I.

4.3.19 Quinoléinol-8 (CgH;ON), solution & 50 g/I.

Dissoudre 50 g de quinoléinol-8 dans 100 ml de I'acide acétique
(4.3.16), ajouter 900 ml d'eau, chauffer & 60 °C jusqu’'a dissolu-
tion compléte, refroidir et filtrer.

4.3.20 Ethanol (C2H5OH)

4.3.21 Rouge de méthyle, solution éthanolique a 1 g/I.

4.4 Echantillonnage et échantillons

Pour l'échantillonnage des minerais de manganése, voir
SO 4296-1. Pour la préparation des échantillons, voir
I'ISO 4296-2.

4.5 Mode opératoire

4.5.1 Nombre de déterminations

Effectuer 'analyse, au moins en double, indépendamment;avec
un échantillon pour I'analyse.

4.5.2 Essai a blanc

Effectuer |'essai a blanc en suivant tous les stades de I'analyse.

4.5.3 Prise d'essai

Peser 0,5 a 1 g de I'échantillon pour essai dans un bécher de
100 ou 250 ml.

454 Dosage
4.5.4.1 Mise en solution de la prise d’essai

Ajouter 10 a 20 ml d’acide chlorhydrique (4.3.10) dans le bécher
contenant la prise d'essai (4.4.1) et chauffer pour dissoudre.
Ajouter 1 ml d'acide nitrique (4.3.9), porter la solution a ébulli-
tion et évaporer jusqu’a siccité. Humecter le résidu sec avec
10 ml d’acide chlorhydrique (4.3.10) et évaporer de nouveau
jusqu’a siccité. Répéter I'évaporation avec encore 10 ml d’acide
chlorhydrique (4.3.10). Ajouter 10 @ 15 ml d’acide chlorhydri-
que (4.3.10) au résidu sec, chauffer durant 3 a 5 min, ajouter 30
a 40 ml d'eau chaude et porter a ébullition.

Filtrer le résidu insoluble sur un papier filtre, a texture moyenne,
contenant une faible quantité de pulpe de papier, puis laver
trois ou quatre fois avec de l'acide chlorhydrique (4.3.12) chaud
et six a huit fois avec de I'eau chaude. Conserver le filtrat
comme solution principale.
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4.5.4.2 Reprise du résidu

Transférer le filtre contenant le résidu dans un creuset en pla-
tine, sécher et calciner entre 500 et 600 °C. Refroidir le creuset,
humecter le résidu avec 2 ou 3 gouttes d’'eau, ajouter 2 ou
3 gouttes d’acide sulfurique (4.3.13) et 8 a 10 ml de la solution
d’acide fluorhydrique (4.3.14), et évaporer jusqu’a siccité. Cal-
ciner le résidu entre 400 et 500 °C, refroidir, ajouter 1 g du car-
bonate de sodium (4.3.2) et fondre durant 15 min 4 1 100 °C.
S'il y a des difficultés a dissoudre I'échantillon, le fondre a la
méme température avec 1 g du mélange pour fusion (4.3.3).

Placer le creuset contenant le culot de fusion dans un bécher de
250 ml, ajouter 50 a 60 mi d’acide chlorhydrique (4.3.11) et
chauffer jusqu’a dissolution compléte du culot de fusion. Reti-
rer le creuset du bécher et le rincer avec de I'eau, en recueillant
les eaux de ringcage dans le bécher. Ajouter la solution ainsi
obtenue a la solution principale.

4.5.4.3 Séparation de lI'aluminium des autres éléments
présents

Ajouter, & la solution, 20 ml de la solution de monohydrogéno-
phosphate d’ammonium (4.3.8), 4 ou 5 gouttes de I'indicateur
au rouge de méthyle (4.3.21) et de la solution d’hydroxyde
dammonium (4.3.5) jusqu’a virage de la coloration de I'indica-
teur.'A ce stade, un trouble apparait comme résultat de la préci-
pitation.

Ajouter 4 ml d'acide chlorhydrique (4.3.10) a la solution, homo-
généiser jusqu’a dissolution du précipité et diluer a 300 a 400 ml
avec de l'eau tiede. Si la solution est encore trouble, ajouter
avec soin de Facide chlorhydrique (4.3.10), goutte a goutte, en
agitant aprés addition de chaque goutte, jusqu’a dissolution
compléte du précipité. Ajouter ensuite successivement 60 ml
de la solution de thiosulfate de sodium (4.3.18), 25 ml d’acide
acétique (4.3.10) et 15 ml de la solution d’acétate d’ammonium
(4.3.7), puis faire bouillir durant 10 2 15 min jusqu’a coagulation
du soufre et éclaircissement de la solution. Filtrer le précipité
sur un papier pour filtration rapide, contenant une faible quan-
tité de pulpe de papier. Laver le bécher et le filtre six a huit fois
avec de la solution de nitrate d’'ammonium (4.3.6) chaude.

Transférer le filtre contenant le précipité dans un creuset en pla-
tine, sécher et calciner entre 500 et 600 °C.

Apres refroidissement, ajouter 3 a 4 g du carbonate de sodium
(4.3.2) et fondre entre 950 et 1 000 °C.

Reprendre le culot de fusion par 50 a 60 ml d’eau chaude, laver
le creuset avec de |’'eau et faire bouillir la solution durant 10 a
15 min. Si la coloration de la solution vire au vert, ajouter 1 a
2 ml d’éthanol (4.3.20), puis faire de nouveau bouillir jusqu’a
décoloration de la solution. Filtrer le précipité, le laver cing ou
six fois avec de la solution de carbonate de sodium (4.3.17)
chaude et rejeter.

4.5.4.4 Précipitation de I'aluminium

Ajouter 4 & 5 gouttes de l'indicateur au rouge de méthyle
(4.3.21) au filtrat, puis ajouter de |'acide chlorhydrique (4.3.11)
jusqu'a virage de la coloration de I'indicateur et ajouter 30 ml de
la solution de quinoléinol-8 (4.3.19). Ajouter ensuite 50 ml de la
solution d’acétate d’ammonium (4.3.7), diluer a 250 ml avec de
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I'eau chauffer entre 60 et 70 °C, et laisser reposer durant1a2 h
jusqu’a coagulation compléte du précipité. Si le précipité d’oxi-
nate d’aluminium ne se dépose pas, ajouter plusieurs gouttes
de la solution d’hydroxyde d’ammonium (4.3.5).

Filtrer le précipité sur un papier filtre, a texture serrée, conte-
nant une faible quantité de pulpe de papier sans cendres, puis
rincer avec de |'eau tiéde jusqu’a décoloration des eaux de rin-
cage.

45.4.5 Calcination du précipité

Transférer le filtre contenant le précipité dans un creuset en pla-
tine taré, couvrir avec une couche de I'acide oxalique (4.3.4)
pour empécher |'évaporation de |'oxinate d'aluminium, sécher,
incinérer avec soin entre 450 et 500 °C, et calciner entre 1 100
et 1 160 °C jusqu’a masse constante. Laisser refroidir le creuset
contenant le précipité calciné dans un dessiccateur et peser.

4.6 Expression des résultats

4.6.1 Mode de calcul

La teneur en aluminium (Al) est donnée, en pourcentage en
masse, par la formule

(mgz — my) x 0,56293 x 100

msg

x K

(m3 - m4) X 52,93
= e

x K

m3 est la masse, en grammes, du précipité d’oxyde d’alu-
minium;

m, est la masse, en grammes, du précipité d’oxyde d'alu-
minium obtenu dans I'essai & blanc;

mg est la masse, en grammes, de la prise d'essai;

0,529 3 est le facteur de conversion de I'oxyde d’alumi-
nium en aluminium;

K est le facteur de conversion pour l'expression de la
teneur a sec en aluminium.

4.6.2 Tolérances admissibles sur les résultats des
dosages en paralléle

Tableau 3

Tolérance admissible

Teneur en aluminium

Trois dosages Deux dosages

en/paralléle en paralléle

% (m/m) % (m/m) % (m/m)

De 1,53%4,0 0,15 0,13

CDU [543.21 + 543.42] : 553.32 : 546.62

Descripteurs : minéral, minerai de manganése, concentré, analyse chimique, dosage, aluminium, méthode photométrique, méthode gravimé-

trique.
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