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Avant-propos
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NORME INTERNATIONALE

1SO 5956-1984 (F)

Cuivre et alliages de cuivre — Dosage de I'antimoine —
Méthode spectrométrique a la rhodamine B

1 Objet et domaine d’application

La présente Norme internationale spécifie une méthode spec-
trométrique 3 la rhodamine B pour le dosage de I'antimoine
dans le cuivre et les alliages de cuivre.

La méthode est applicable au dosage de I'antimoine dont les
teneurs sont comprises entre 0,001 et 0,1 % (m/m) dans tous
les types de cuivre et d'alliages, de cuivre répertoriés dans les
Normes internationales. Le domainge |d’application | peut/étre
étendu par une modification appropriée de la masse de la prise
d’essai, du volume d’extraction et du parcours optigue ‘de la
cuve. Les propositions concernant les basses et hautes teneurs
en antimoine sont en cours d’élaboration.

2 Principe
Extraction de I'antimoine pentavalent par I'éther isopropylique

et dosage par spectrométrie du complexe chloro-antimonate-
rhodamine B.

3 Reéactifs

Au cours de I'analyse, utiliser uniquement des réactifs de qua-
lité analytique reconnue, et de I'eau distillée ou de I'eau de
pureté équivalente.

3.1 Ether isopropylique.
3.2 Acide chlorhydrique, ¢ 1,19 g/ml.
3.3 Peroxyde d’hydrogéne, solution & 30 % (m/m).

3.4 Acide chlorhydrique, dilué 7 + 3.

Mélanger 700 mi d’acide chlorhydrique (3.2) avec 300 mi d'eau.

3.5 Sulfate de cérium(1V), solution.

Dissoudre 4g de sulfate de cérium(lV) tétrahydraté
[Ce (SQOy4),.4H,0] et diluer & 100 ml avec une solution d'acide
sulfurique a 0,5 mol/I.

3.6 Chlorure d’hydroxylammonium, solution.

Dissoudre 1 g de chlorure d"hydroxylammonium (NH,0H . HCI)
dans de I'eau et diluer & 100 ml.

Utiliser uniguement une solution fraichement préparée.

3.7 Acide chlorhydrique, solution a2 1 mol/I.

Diluer- 83 -ml "d'acide "chlorhydrique (3.2) a 1 000 ml avec de
I'eau.

3.8 Rhodamine B, solution.

Dissoudre:-0,01.g/ de/rhiodamine B et diluer a 100 ml avec la
solution d’'acide chlorhydrique (3.7).

Filtrer la solution avant de s’en servir.

3.9 Antimoine, solution étalon correspondant a 1,000 g de
Sb par litre.

Dissoudre 0,274 3 g de tartrate d’antimoine et de potassium
hémihydraté [K(SbO)C4H404-0,6H,0] et étendre au volume
avec la solution d'acide chlorhydrique (3.4) dans une fiole
jaugée de 100 ml.

1 ml de cette solution étalon contient 1,000 mg de Sb.

3.10 Antimoine, solution étalon correspondant @ 100 mg de
Sb par litre.

Diluer 10 ml de la solution étalon d’antimoine (3.9) & 100 mi
avec de la solution d’acide chlorhydrique (3.4) dans une fiole
jaugée.

1 ml de cette solution étalon contient 100 ug de Sb.

4 Appareillage

Matériel courant de laboratoire, et
4.1 Boite frigorifique.

4.2 Spectrométre.
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5 Mode opératoire

5.1 En tenant compte de la teneur présumée en antimoine de
I'échantillon, peser une prise d’essai selon le tableau et I'intro-
duire dans une fiole conique de 250 ml.

Tableau
Volume Volume de
Teneur en Nllasse_ de d’acide la solution
L a prise . ) .
antimoine de d . chlorhydrique | d‘essai a
) . essai,
I'échantillon " (3.2), prélever,
0 4 Vo
% (m/m) g ml ml
0,001 4 0,004 2 10 5
0,005 a 0,02 1 15 2
0,03 30,1 0,5 15 1

B.2 Dissoudre la prise d'essai dans 15 ml de la solution
d’acide chlorhydrique (3.4) et ajouter 5 & 10 ml de la solution de
peroxyde d’hydrogéne (3.3) en plusieurs petites quantités.
Refroidir jusqu’a ce que la violence de la réaction ait diminué.
Apreés dissolution compléte de I'échantillon, porter la solution &
I'ébullition et I'y maintenir durant plusieurs minutes afin de
décomposer I'excés de peroxyde d’hydrogéne. Refroidir 3, la
température ambiante. Transvaser la solution d'essai 'dans une
fiole jaugée de 200 ml. Diluer au trait repére avec de la solution
d’acide chlorhydrique (3.4) et homogénéiser.

5.3 Selon le tableau, transvaser, dans une ampoule 3 décan-
ter, ¥, ml d'acide chlorhydrique (3.2) préalablement, refroidi &
5 °C au plus dans la boite frigorifique (4.1) et ¥ ml de la solu-
tion d'essai.

5.4 Effectuer les opérations suivantes sans interruption.

Ajouter 6 gouttes de la solution de sulfate de cérium(lV) (3.5) et
mélanger. Aprés 2 min, ajouter 3 gouttes de la solution de chlo-
rure d’hydroxylammonium (3.6) et mélanger de nouveau. Ajou-
ter 10 ml d’éther isopropylique (3.1) & une température maxi-
male de 20 °C. Agiter vigoureusement durant 30 s. Ajouter
75 ml d’eau préalablement refroidie a 5 °C au plus et agiter
durant 15 s. Laisser reposer durant 5 min.

Rejeter la phase aqueuse et laver la phase organique par deux
fois avec 3 ml de la solution d’acide chlorhydrique (3.7) chaque
fois. Ajouter 20 ml de la solution de rhodamine B (3.8), agiter
durant 30 s et laisser reposer durant 2 min. Soutirer la phase
aqueuse, ainsi qu'une petite quantité de la phase organique.
Recueillir le reste de la phase organique dans un petit flacon
bouché et bien sec. Faire tournoyer le flacon afin d’amasser les
gouttelettes d'eau de lavage au fond. Transvaser la phase orga-
nique dans une cuve de 1cm et mesurer immédiatement
I'absorbance par rapport a de I'eau, a une longueur d’onde de
550 nm.

5.5 Effectuer I'essai a blanc de tous les réactifs en suivant les
mémes étapes et conditions que celles de I'analyse. Corriger les
résultats mesurés en tenant compte de I'essai a blanc.

5.6 Essai de controle

Procéder a un essai préliminaire de I'appareillage en préparant
une solution d'un produit étalon ou d'un échantillon synthéti-
que contenant une quantité connue d'antimoine et de composi-
tion similaire au produit a analyser. Suivre le mode opératoire
spécifié en 5.1 & 5.5.

5.7 Etablissement de la courbe d’étalonnage

Dans un nombre déterminé de fioles coniques de 250 ml, dépo-
ser 1 g de cuivre pur exempt d'antimoine et de 0 & 6 ml de la
solution étalon d’antimoine (3.10). Traiter ces échantillons
selon 5.2. En utilisant 15 ml de I'acide chlorhydrique (3.2) et
1 ml des solutions témoins, opérer selon 5.3 et 5.4. Les solu-
tions ainsi préparées pour les mesurages spectrométriques con-
tiendront de 0 a 6 pg de Sb.

6 Expression des résultats

Calculer la teneur en antimoine, en pourcentage en masse, &
I"aide de la formule

iy X 100

————"x-100
VoX'ﬂoX106x

my
Vo X mo X 100
ou
myg est la masse, en grammes, de la prise d’'essai (5.1);

m, est la masse, en microgrammes, d’antimoine détermi-
née dans le volume Vj;

Vo est le volume, en millilitres, de la solution d’essai pré-
levé (voir 5.3).

7 Procés-verbal d’essai

Le procés-verbal d’essai doit contenir les indications sui-
vantes:

a) identification de I'échantillon;
b) référence de la méthode utilisée;

c) résultats, ainsi que la forme sous laquelle ils sont expri-
més;

d) compte rendu de tous détails particuliers éventuels rele-
vés au cours de I'essai;

e) toutes les opérations non prévues dans la présente
Norme internationale, ou considérées comme facultatives et
qui auraient pu influencer les résultats.
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