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Avant-propos

L'ISO (Organisation internationale de normalisation) est une fédération mondiale
d’organismes nationaux de normalisation (comités membres de I'ISO). L’élaboration
des Normes internationales est normalement confiée aux comités techniques de I'lISO.
Chaque comité membre intéressé par une étude a le droit de faire partie du comité
technique créé a cet effet. Les organisations internationales, gouvernementales et non
gouvernementales, en liaison avec I'lSO participent également aux travaux.

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 I'approbation de 75 %_au_moins des
comités membres votants.

La Norme internationale ISO 4552-1 a été élaborée 'par' de ' comité' technique
ISO/TC 132, Ferro-alliages.

L’attention des utilisateurs est attiréesurle faitque-toutestles: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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Ferro-alliages — Echantillonnage et préparation des
échantillons pour analyse chimique —

Partie 1:

Ferro-chrome, ferro-silico-chrome, ferro-silicium,
ferro-silico-manganése, ferro-manganése

1 Objet et domaine d’application

La présente partie de I'ISO 4552 spécifie les méthodes d'échan-
tillonnage et de préparation des échantillons de ferro-chrome,
ferro-silico-chrome, ferro-silicium, ferro-silico-manganése,
ferro-manganése pour la détermination de la composition chi-
mique d’une livraison.

NOTE — Sur le plan de I'échantillonnage, le ferro-chrome se subdivise
en alliages non concassables et en alliages facilement concassables.
Les ferro-chromes a bas carbone et certains ferro-chromes & moyen
carbone sont des alliages non concassables; certains ferro-chromes a
moyen carbone et & haut carbone sont des alliages concassables.

La partie 2 de I'ISO 4552 spécifie les méthodes utilisées pour les
ferro-titane, ferro-molybdéne, ferro-tungsténe, ferro-niobium
et ferro-vanadium.
2 Référence
ISO 3713, Ferro-alliages — Echantillonnage et préparation des

échantillons — Régles générales.

3 Généralités

3.1 Définitions, régles générales
d’échantillonnage et de préparation des
échantillons, outils et appareillage

Voir ISO 3713.

3,2, Caracteéres,de qualité pour les exigences de la
fidélité

La fidélité globale de la détermination de la composition chimi-
que d’une livraison, Bgpy, la fidélité de I'échantillonnage, B, la
fidélité de la préparation des échantillons, fp, et la fidélité de la
méthode d’analyse, By, & un niveau de confiance de 95 %,
sont établies d'aprés les caractéres de qualité donnés dans le
tableau 1.

Tableau 1 — Caractéres de qualité pour les exigences
de la fidélité

Ferro-alliage Caractére de qualité, % (m/m)

Ferro-chrome Teneur en chrome

Ferro-silico-chrome Teneurs en chrome et en silicium
Ferro-silicium Teneur en silicium

Ferro-silico-manganése | Teneurs en silicium et en manganése

Ferro-manganese Teneur en manganése

4 Fidélité globale de la détermination de la
composition chimique d’une livraison.

Les méthodes d’échantillonnage et de préparation des échantil-
lons, spécifiées dans la présente partie de I'ISO 4552 permet-
tent de déterminer la composition chimique d'une livraison & un
niveau de confiance de 95 %, avec la fidélité globale indiquée
dans le tableau 2, en fonction de la masse de la livraison &
échantillonner.
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Tableau 2 — Fidélité globale de la détermination de la composition chimique d’une livraison

Masse de :a livraison Fidélité globale, fpy. % (m/m)
Jusqu'a FeCr non FeCr FeSiCr FeSi FeSiMn FeMn
Plus de et inclus concassable concassable
cr si Mn
5 000 10 000 0,68 0,53 0,54 0,56 0,74 0,43 0,44 0,43
2500 5 000 0.69 0,53 0,56 0,56 0,75 0,43 0,45 0,44
1000 2500 0.69 0,54 0.56 0,57 0.75 0,44 0,46 0.44
500 1000 0,70 0,55 0,57 0,57 0.76 0,44 0,47 0.46
250 500 0,70 0,56 0,59 0,59 0,77 0,45 0,48 0,46
100 250 0.71 0,57 0,60 0,60 0,78 0,46 0,49 0,48
50 100 073 0,59 0.61 0.61 0,79 0,48 0,50 0,49
25 50 0.75 0,61 0.64 0,64 0,81 0,50 0,53 0,51
10 2 0.78 0,68 0,76 0,72 0,88 0,55 0,59 0,57
5 10 0.82 0.72 0.78 0.78 0,93 0,58 0,64 0.61
5 0.87 0.79 0.79 0,86 0,99 0,64 0,71 0,67

5 Echantillonnage
5.1 Masse d’un prélévement élémentaire

5.1.1 La masse minimale d'un prélévement élémentaire. en
fonction de la dimension granulométrique supérietre nominale
constituant la livraison doit correspondre a celle indiquée dans
le tableau 3.

Tableau 3 — Masse d'un préldvement élémentaire

Dimension |[Masse minimale d’un prélévement élémentaire
granulométri- kg

que supérieure FeC
nominale eLr con- i i i
cassable FeSiCr FeSi |FeSiMn| FeMn
mm

100 et plus 8,0 5,0 8,0 8,0 8,0
75 — — 4,0 - -
50 4,0 3,0 — 4,0 4,0
35 — - 1,5 - —
25 1,5 1,0 1,0 1,5 1,56
10 et moins 1,0 0,5 0,5 1,0 1,0

5.1.2 Pour le ferro-chrome non concassable, la masse mini-
male d’un prélévement élémentaire effectué sur chaque mor-
ceau sous forme de copeaux d’épaisseur de 0,1 38 0,2 mm ne
doit pas étre inférieure a 20 g.

5.:2,-Nombre de prélévements élémentaires
et fidélité de I'échantillonnage

5.2.1 Le nombre minimal de prélévements élémentaires
nécessaire pour obtenir la fidélité requise de I'échantillonnage
en fonction de la masse de la livraison doit correspondre au
tableau 4!

NOTES

1 D’autres parametres de I'échantillonnage peuvent étre adoptés
apres accord entre le fournisseur et le consommateur. Dans ce cas, le
nombre minimal de prélévements élémentaires sera calculé a I'aide de
la formule

20'[ 2
n=[ =
Bs

2 Si la dimension granulométrique maximale dans une livraison est
égale ou supérieure a 100 mm, les prélévements élémentaires s’effec-
tueront conformément a I'lISO 3713.

Tableau 4 — Nombre minimal de prélévements élémentaires et fidélité de I'échantillonnage

Masse de la livraison » Fidélité de I'échantillonnage, fg, % (m/m)
t Nombre mini-
mal de préléve- " FeCr ] . .
Plus de Ju§qu'a ments .élémen- concassable FeSiCr FeSi FeSiMn FeMn
et inclus taires
Cr Si Mn

5 000 10 000 33 0,28 0,28 0,31 0,31 0,23 0,26 0,24
2 500 5 000 30 0,29 0,29 0,33 0,33 0,24 0,27 0,25
1 000 2 500 28 0,30 0,30 0,34 0,34 0,25 0,28 0,26
500 1 000 25 0,32 0,32 0,36 0,36 0,26 0,30 0,28
250 500 23 0,33 0,33 0,38 0,38 0,27 0,31 0,29
100 250 20 0,36 0,36 0,40 0,40 0,29 0,33 0,31
50 100 18 0,38 0,38 0,42 0,42 0,31 0,35 0,33
25 50 15 0,41 0,41 0,46 0,46 0,34 0,39 0,36

10 25 10 0,51 0,51 0,57 0,57 0,41 0,47 0,44

5 10 8 0,57 0,57 0,64 0,64 0,46 0,53 0,49

5 6 0,65 0,65 0,73 0,73 0,53 0,61 0,57




5.2.2 Pour le ferro-chrome non concassable, le nombre mini-
mal de morceaux nécessaire pour obtenir la fidélité requise de
I'échantillonnage en fonction de la masse de la livraison doit
correspondre au tableau 5.

Tableau 5 — Nombre minimal de morceaux et fidélité de
I'échantillonnage pour le ferro-chrome non concassable

Masse de :a livraison Nombre 'I:Iéd:'I‘I;'é‘t?:
- minimal lonnage, f,
Plus de Ju.squ a de morceaux % (m/m)

et inclus Cr
5 000 10 000 39 0,26
2 500 5 000 36 0,27
1 000 2 500 33 0,28
500 1000 29 0,30
250 500 27 0,31
100 250 24 0,33
50 100 19 0,37
25 50 16 0,40
10 25 12 0,46
5 10 9 0,53
5 7 0,60

5.3 Méthode de prise des prélévements
élémentaires

5.3.1 Dans le cas de I'échantillonnage d‘une livraison non
emballée, les méthodes de prise des prélévements élémentaires
et les intervalles entre les prises de prélevements élémentaires
doivent étre conformes aux spécifications;de|I'1SO;3713.

5.3.2 Dans le cas d’une livraison emballée, les échantillons
doivent étre pris en une ou deux étapes.

Dans le cas de I'échantillonnage en une étape d’une livraison

emballée, le nombre d’unités d’emballage a prélever doit cor-
respondre au nombre de prélévements élémentaires ou au

Percage

ﬁf supérieure
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nombre de morceaux indiqué dans les tableaux 4 ou 5. Un seul
prélévement élémentaire doit étre pris sur chaque unité
d’emballage prélevée.

Dans le cas de I'échantillonnage en deux étapes, le nombre
d’unités d’emballage prélevées lors d’'une premiére étape, ainsi
que le nombre de prélévements élémentaires tirés d’une unité
d’emballage doivent étre calculés par [|'‘équation (8) de
IS0 3713. M, et ng doivent étre choisis de telle facon que la
valeur fig ne dépasse pas celles indiquées dans les tableaux 4 et
5 pour la masse correspondante d’une livraison.

Les méthodes de la prise des unités d’emballage et des préléve-
ments élémentaires de ces unités d’emballage doivent étre con-
formes aux spécifications de I'ISO 3713.

5.3.3 Pour le ferro-chrome non concassable, les méthodes de
I'échantillonnage des morceaux doivent é&tre analogues aux
méthodes de prise des prélévements élémentaires d'une livrai-
son emballée aussi bien que d’une livraison non emballée
(voir 5.3.1).

5.3.4 Des prélévements élémentaires doivent étre obtenus a
partir de ferro-chrome non concassable par I'une des méthodes
suivantes:

a) Si.on peut identifier facilement les surfaces supérieure
et inférieure du morceau, un prélévement élémentaire sous
forme de copeaux doit étre obtenu par fraisage, rabotage ou
percage sur toute I'épaisseur du morceau, de sa surface
supérieure jusqu’a sa surface inférieure, comme représenté
sur la figure 1.

b) Si on peut identifier facilement les surfaces supérieure
et inférieure du morceau, mais si toutefois sa grande épais-
seur empéche de prendre un prélévement élémentaire par la
méthode a), on peut effectuer le percage perpendiculaire-
ment a la surface de la fracture en quatre points écartés |'un
de 'autre a intervalles égaux. L'écartement entre les trous

Surface
supérieure

Surface de
la fracture

(O

Surface inférieure

))

Fraisage
ou rabotage

Figure 1 — Processus de prise d'un prélévement élémentaire sur un morceau de ferro-chrome non concassable
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Surface
supérieure

J— Pas plus de 5mm

Percage

-0

-Q

Surface de
la fracture

Surface J

inférieure

Pas plus de 5 mm

Figure 2 — Processus de prise d'un prélévement élémentaire d'un morceau de ferro-chrome non concassable
par forage perpendiculairement a la surface de la fracture

extrémes et les surfaces supérieure et inférieure du morceau
ne doit pas dépasser 5 mm, comme indiqué sur la figure 2. Ii
faut veiller & ce que les copeaux soient de masse égale.

c) Si les surfaces supérieure et inférieure d'un morceau
sont difficiles a identifier, le prélévement doit étre effectué 3
travers toute la section du morceau, choisie au hasard, par
broyage ou faconnage. L’opération de forage doit &tre
effectuée en des points choisis au hasard.

5.4 Echantillon global

Les prélévements élémentaires effectués dans une livraison doi-
vent étre combinés en un échantillon global conformément 2
I'ISO 3713.

6 Préparation des échantillons

6.1 Fidélité de la préparation des échantillons

Les méthodes pour la préparation des échantillons spécifiées
dans la présente partie de I'ISO 4552 permettent d’obtenir la
fidélité de la préparation des échantillons, & un niveau de con-
fiance de 95 %, indiqué dans le tableau 6.

Tableau 6 — ‘Fidélité de la préparation des échantillons

Fidélité de la préparation des
Ferro-alliage échantillons, + 8y, % (m/m)
Cr Si Mn
Ferro-chrome
— concassable 04
— non concassable 0,6
Ferro-silico-chrome 0,4 0,4
Ferro-silicium 0,6
Ferro-silico-manganese 0,3 0,3
Ferro-manganése 0,3

6.2 Division des échantillons

6.2.1 Les méthodes pour la division des échantillons doivent
étre conformes aux spécifications de I'ISO 3713.

6.2.2 Un échantillon global doit étre broyé pour obtenir les
particules passant & travers un tamis d’ouverture de maille
10 mm x 10 mm sans refus. Un échantillon global ou un sous-
échantillon doit &tre ensuite divisé conformément au tableau 7,
et les prélevements élémentaires doivent étre divisés, si néces-
saire, conformément aux méthodes de division de I'lSO 3713.

Un exemple de la division de I’échantillon global est donné sur
la figure 3.



Tableau 7 — Régles de la division d’un échantillon
global ou d’un sous-échantillon

Dimension granulométrique .
supérieuregde I’échantill?m I:{'éacslfaen:;l';c‘:r S:Si:ée

divisé

mm kg

10,0 15,0

5,0 3,0

2,8 1,5

1,0 0,400

0,250 0,200

6.3 Broyage et homogénéisation

Les méthodes de broyage et d’homogénéisation doivent étre
conformes aux spécifications de I'|SO 3713.

7 Echantillon pour essai

7.1 La masse d'un échantillon pour essai destiné 3 I'analyse
chimique ne doit pas étre inférieure 4 50 g. La dimension granu-
lométrique supérieure d'un échantillon pour essai ne doit pas
dépasser 160 um. La dimension |granulométrique. supérietire
d’un échantillon de ferro-chrome non concassable préparé sous
forme de copeaux ne doit pas dépasser 1,6/mm.
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7.2 Le nombre d'échantillons pour essai, leur emballage et
étiquetage doivent étre conformes aux spécifications de
I'ISO 3713.
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