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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’ISO. 
Chaque comité membre intéressé par une étude a le droit de faire partie du comité 
technique creé à cet effet. Les organisations internationales, gouvernementales et non 
gouvernementales, en liaison avec I’ISO 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’ISO. Les Normes internationales sont approuvées confor- 
mément aux procédures de I’ISO qui requiérent l’approbation de 75 % au moins des 
comités membres votants. a 

La Norme internationale ISO 4552-2 a été elaborée par le comité technique 
ISOITC 132, Ferro-alliages. 

L’attention des utilisateurs est attirée sur le fait que toutes les Normes internationales 
sont de temps en temps soumises a revision et que toute référence faite à une autre 
Norme internationale dans le présent document implique qu’il s’agit, sauf indication 
contraire, de la derniere édition. 

@ Organisation internationale de normalisation, 1987 l 

Imprimé en Suisse 
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NORME INTERNATIONALE ISO 4552-2 : 1987 (F) 

Ferro-alliages - Échantillonnage et préparation des 
échantillons pour analyse chimique - 

Partie 2: 
Ferro-titane, ferra-molybdène, ferro-tungstène, 
ferro-niobium, ferro-vanadium 

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-titane, 
ferro-molybdène, ferro-tungstène, ferro-niobium, ferro- 
vanadium pour la détermination de la composition chimique 
d’une livraison. 

La partie 1 de I’ISO 4552 spécifie les méthodes utilisées avec les 
ferro-chrome, ferro-silice-chrome, ferro-silicium, ferro-silico- 
manganèse et ferro-manganése. 

3.2 Caractères de qualité pour les exigences de la 
fidélité 

La fidélité globale de la détermination de la composition chimi- 
que d’une livraison, &bM, la fidélité de l’échantillonnage, PS, la 
fidélité de la préparation des échantillons, DD, et la fidélité de la 
méthode d’analyse, /?MI à un niveau de confiance de 95 %, 
sont établies d’aprés les caractères de qualité donnés dans le 
tableau 1. 

Tableau 1 - Caractères de qualité pour les exigences 
de la fidélité 

2 Références 

ISO 3713, Ferro-alliages - khan tillonnage et préparation des 
échantillons - R&gles générales. 

ISO 6467, Ferro-vanadium - Dosage du vanadium - Méthode 
po ten tiorné trique. 

3 Généralités 

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

Voir ISO 3713. 

I Ferro-alliage 1 Caractbe de qualité, % (mlm) 

Ferro-titane 

Ferro-molybdéne 

Ferro-tungsténe 

Ferro-niobium 

Ferro-vanadium 

Teneur en titane 

Teneur en molybdéne 

Teneur en tungstène 

Teneur en niobium 

Teneur en vanadium 

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 permettent 
de déterminer la composition chimique d’une livraison à un 
niveau de confiance de 95 %, avec la fidélité globale indiquée 
dans le tableau 2, en fonction de la masse de la livraison à 
échantillonner. 
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60 4552-2: 1987 (FI 

Tableau 2 - Fid6lit6 globale de la ddtermination 
de la composition chimique 

Masse d’une livraison Fiddlit6 globale, f BSDM 
t % (mlm) 

Plus de 

40 
25 
16 
10 
5 
3 
1 
0,5 

Jusqu’à 
et inclus 

64 
40 
25 
16 
10 
5 
3 
1 
0,5 

:eMc 

Mo 

:eNb 

Nb 

FeV 

- 0,74 
- 0,75 

O,@ 0,75 
a= 0,76 
0s on 
0,91 0,78 
0;93 om 
0s on 
o,= a= 

5 Échantillonnage 

5.1 Masse d’un pr6lèvement Wmentaire 

5.1 .l La masse minimale d’un prélévement élémentaire en 
fonctjon de la dimension des particules maximales constituant 
laÏ6raison doit correspondre à celle indiquée dans le tableau 3. 

Tableau 3 - Masse d’un prWvement Wmentaire 

Masse minimale d’un 
Dimension des pr4lèvement 614mentaire 

particules maximales kg 
mm FeTi FeMo FeW FeNb FeV 

>50 5,0 5,0 5,0 3,5 l,o 
50 3,5 3,5 3,5 2,5 0,5 
25 1,5 1,5 1,5 l,o 0,2 

< 10 0,5 0,5 0,5 0,2 0,2 

5.2 Nombre de prWvements Wmentaires et 
fid6lit6 de I%chantillonnage 

5.2.1 Le nombre minimal de prélévements élémentaires 
nécessaire pour obtenir la fidélité requise de l’échantillonnage 
en fonction de la masse de la livraison doit correspondre au 
tableau 4. 

NOTE - D’autres paramètres de l’échantillonnage peuvent être adop- 
tés aprés accord entre le fournisseur et le consommateur. Dans ce cas, 
le nombre minimal de prélèvements élémentaires sera calculé à l’aide 
de la formule 

n 

Tableau 4 - Nombre minimal de prWvements Wmentaires et fid6lité de I%chantillonnage 
m 

Masse d’une livraison 
t Nombre minimal 

Fid6lit6 de I’echantillonnage, f PS 
% bnlm) 

de pr6Uvements 
Plus de Jusqu’à U4mentaires FeTi FeMo FeW FeNb 

et inclus Ti Mo W Nb I 
40 64 28 0,23 - - - 
25 40 24 0,25 - - - 
16 25 20 0,27 0,29 0,29 0,25 
10 16 17 0, 29 0,32 0,32 0,27 
5 10 14 0,32 0,35 0,35 0,29 
3 5 11 0,36 0,39 0,39 0,33 
1 3 9 0,40 0,43 0,43 0,37 
0,5 1 7 0,45 0,49 0,49 0,42 

OR5 5 0,54 0,58 0,58 0,49 
d 

Tableau 5 - Nombre minimal de prWvements Wmentaires et fid6lit6 
de I’khantillonnage pour le ferra-vanadium 

Masse d’une livraison 
t 

25 40 
16 25 
10 16 
5 10 
3 5 
1 3 
0,5 1 

0.5 

Nombre minimal 
de pr6Uvements 

Rl6mentaires 

23 0,19 
20 0,20 
17 o,z 
14 0,24 
11 0,27 
9 03 
7 03 
5 I or40 
3 I 0,52 
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52.2 Pour le ferro-vanadium, le nombre minimal de préléve- 6.2.2 Un échantillon global ou un prélevement élémentaire 
ments élémentaires necessaire pour atteindre la fidelité requise doit être broye pour obtenir les particules passant à travers un 
de l’échantillonnage en fonction de la masse de la livraison doit tamis d’ouverture de maille 10 mm x 10 mm sans refus, et doit 
correspondre au tableau 5. être ensuite divise conformément au tableau 7. 

5.3 M&hode de prise des preHèvements 
Wmentaires 

5.3.1 Dans le cas de l’échantillonnage d’une livraison non 
emballee, les méthodes de prise des prélèvements Mmentaires 
et les intervalles entre les prises de prélèvements élémentaires 
doivent être conformes aux spécifications de I’ISO 3713. 

5.3.2 Dans le cas de l’échantillonnage d’une livraison sous 
emballage, le nombre d’unites d’emballage à prélever doit cor- 
respondre au nombre de prélèvements élémentaires indiqué 
dans les tableaux 4 et 5. Un seul prélèvement élémentaire doit 
être pris dans chaque unité d’emballage prélevée. 

Les méthodes de prise desunités d’emballage et celles des pré- 
lèvements élémentaires dans ces unités d’emballage doivent 
être conformes aux spécifications de I’ISO 3713. 

5.4 Échantillon global 

Les prélèvements elementaires pris dans une livraison doivent 
être rassembles en un échantillon global conformément à 
I’ISO 3713. 

S’il est nécessaire d’obtenir une fidélite plus grande de la déter- 
mination des caracteres de qualité de la livraison, chaque prélé- 
vement élémentaire ou sous-échantillon doit être préparé sépa- 
rément. 

6 Préparation des échantillons 

6.1 Fidélite de la prdparation des khantillons 

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

Tableau 6 - Fidblitd de la prdparation des khantillons 

Ferra-alliage 

Ferro-titane 

Ferro-molybdéne 

Ferro-tungstène 

Ferro-niobium 

Ferro-vanadium 

Fidblit6 de la prdparation des 
khantillons, f BO, % (mlm) 

0,5 Ti 

0,6 Mo 

0,6 W 

0,6 Nb 

0.4 v 

6.2 Division des échantillons 

6.2.1 Les méthodes de la division des échantillons doivent 
être conformes aux spécifications de I’ISO 3713. 

Un exemple de la division d’un échantillon global est donné sur 
la figure. 

Livraison, 5 t 

I 

I Echantillon loba1 55 kg 

Broyage jusqu’à - 10 mm 

t 
Division 

1 

1 
Échantillon divisé, 7 kg 

Broyage jusqu’à - 2,8 mm’) 

: 
Division 

-T- 

t 
Échantillon ciivise, 0,8 kg 

Concassage jus!& - 1,0 mml) 

Division 

-r . 
Echantillon r, 300 g 

t 

5kg x 11 

Au moyen d’un 
diviseur à lames, 3 fois 

Au moyen d’un 
diviseur à lames, 3 fois 

Trituration jusqu’à - 160 prn 

t 
Quatre échantillons pour essai, 50 g chacun 

Figure - Schbma de la prbparation d’un khantillon 
global (exemple pour le ferro-titane) 

1) Une de ces étapes peut être omise. 
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Tableau 7 - Règles de la division d’un échantillon 
global ou d’un sous-échantillon 

Dimension granulométrique 

I 

Masse minimale de 

supérieure de l’échantillon 
l’échantillon divisé 

ka 

mm Felï, FeNb 1 FeMo. FeW FeV 

10 7’0 13’0 
5 12 zo 
23 0’7 1’0 
1’0 0’3 0’4 
0’5 0’2 0’2 

6.3 Broyage et homogénéisation 

Les méthodes de broyage et d’homogénéisation doivent être 
conformes aux spécifications de I’ISO 3713. 

7 Échantillon pour essai 

7.1 La masse d’un échantillon pour essai destiné à l’analyse 
chimique ne doit pas être inferieure à 50 g. La dimension granu- 
lométrique supérieure d’un échantillon pour essai ne doit pas 
dépasser 160 prn et, pour le ferro-vanadium, 250 prn (voir 
ISO 6467). 

7.2 Le nombre d’échantillons pour essai, leur emballage et 
étiquetage doivent être conformes aux spécifications de 
I’ISO 3713. 

8 Bibliographie 
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livraison. 

ISO 7087, Ferro-alliages - Méthodes experimen tales d’évalua- 
tion de la variation de qualité et methode de contrôle de la fide- 
lit& de l’échantillonnage. 

ISO 7347, Ferro-alliages - Méthodes expérimentales de 
contrôle de l’erreur systématique d’échantillonnage et de pré- 
para tion des échantillons. 
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Annexe 

Données de base pour le calcul des paramètres de l’échantillonnage 
(Cette annexe fait partie intégrante de la norme.) 

A.1 Nombre de prélèvements élémentaires 
effectués sur une livraison 

Voir tableaux 4 et 5. 

A.l.l Formule pour calculer le nombre de 
prWvements 6lémentaires 

Le nombre de prélévements élémentaires effectués sur une 
livraison est calculé à l’aide de l’équation (6) de I’ISO 3713. 

N-n 
Le facteur de correction - 

N-l 
est supposé égal à 1. 

A.l.2 H(Zt6rogénéit4 d’une livraison (écart-type entre 
les prélèvements élémentaires, ai) 

L’écart-type entre les prélèvements élémentaires, oif est deter- 
miné expérimentalement. Les valeurs de ai adoptées pour cal- 
culer le nombre de prélèvements élémentaires sont données 
dans le tableau 8. 

A.1.3 Fid6lit6 de I’khantillonnage, fis 

La fidélité de l’échantillonnage est admise d’environ i: 0,20 % 
pour les livraisons de masse de 64 t jusqu’à environ i: 055 % 
pour les livraisons de masse de 0,5 t, ce qui assure une valeur 
maximale de la fidélité globale, &DM, ne dépassant pas 
* 1,o %. 

A.2 Fidélité globale de la dbtermination de la 
composition chimique d’une livraison, &,,,,, 

A.2.1 Formule pour le calcul 

La fidélité! globale de la détermination de la composition chimi- 
que d’une livraison, pour une détermination unique, est calcu- 
lée par l’équation (1) de I’ISO 3713. 

A.2.2 Hétérog6rGt4 d’une livraison, q, et nombre 
de prélèvements Mmentaires, n 

Voir chapitre A.1. 

Tableau 8 - Valeurs de I’h&6rog6nGt6 des livraisons 

Écart-type entre les prhlhements 616mentaires, Gir % (mlm) 
I 

FeMo FeW FeTi FeNb FeV* 

Comitd membre HC BC (à basse (à haute (à basse (à haute 
teneur teneur teneur teneur 
en Ti) en Ti) en V) en VI 

Mo W Ti Nb V 

Japon 0,65 0,45 0,56 0,465 0,353 0,261 - 

U.R.S.S - 0,70 0,67 0,345 0,67 0,63 - 0,57 

Oi 
0,65 0,59 0,62 _ 0,576 0,51 OM 

0,62 
I 

Adopté pour 
les calculs 0,65 0,65 0,60 0,55 0,45 

* La nuance du ferro-vanadium FeV40 est fabriquée à partir de la scorie du convertisseur à haute teneur en 
vanadium. 
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