ISO 6351-1985 (F)

INTERNATIONAL ORGANIZATION FOR STANDARDIZATION®MEXAYHAPGAHARA OPTAHU3AUWA A0 CTAHAAPTU3AUVNGORGANISATION INTERNATIONALE DE NORMALISATION

Nickel — Dosage de I'argent, du bismuth, du cadmium,
du cobalt, du cuivre, du fer, du manganése, du plomb et
du zinc — Méthode par spectrométrie d’absorption
atomique dans la flamme

Nickel — Determination of silver, bismuth, cadmium, cobalt, copper, iron, manganese, lead and zinc contents — Flame atomic
absorption spectrometric method

Premiére édition — 1985-12-15

CDU 669.24:543.422:546.87 : 546.48: 46.73: 546.56 : 546.72: 546.711:546.815:546.47  Réf. no: 1SO 6351-1985 (F)

Descripteurs : nickel, analyse chimique, dosage, bismuth, cadmium, cobalt, cuivre, fer, manganése, plomb, zinc, méthode d’absorption
atomique.

Prix basé sur 11 pages



Avant-propos
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Nickel — Dosage de | ‘argent, du bismuth, du cadmium,
du cobalt, du cuivre, du fer, du manganése, du plomb et

du zinc — Méthode par spectrométrie d’absorption

atomiaue dans la flamme

WERIINg S SEAE I €5 FECanvuNrl

jet et domaine d’application

La présente Norme internationale spécifie une méthode par
spectrométrie d'absorption atomique dans la flamme, pour le
dosage de I'argent, du bismuth, du cadmium, du cobalt, du
cuivre, du fer, du manganése, du plomb et du zinc contenus
aux teneurs indiquées dans le tableau 1, dans le nickel raffiné,
de corroyage ou de fonderie. Cette méthode est applicable au
dosage séparé d'un ou plusieurs des éléments indiqués, sans
qu’il soit besoin que les solutions étalons les contiennent tous.

Tableau 1 — Gammes de.concentration
des éléments a doser

. Gamme de concentration [% (m/m)]*
Elément
Mode opératoire A Mode opératoire B
Ag 0,0002 a4 0,01 —
Bi 0,001 0 a 0,01 e
Cd 0,0002 4 0,0025 =
Co 0,001 0 3 0,01 0,01 3 1,00
Cu 0,000 2 a 0,01 0,01 a 1,00
Fe 0,0025 a 0,01 0,01 4 0,15
Mn 0,0005 a 0,01 0,01 4 0,20
Pb 0,0005 a 0,01 -
Zn 0,0002 a 0,0025 0,001 a 0,015

*  Pour les compositions spécifiques, voir 1ISO 6283.

La concentration minimale de fer peut descendre en des-
_sous de 0,0025 % (m/m) si du nickel contenant moins de
0,0001 % {(m/m) de fer sert a la préparation des solutions
étalons, voir 4.1.

La limite maximale de concentration de cobalt et de cuivre peut
étre portée 3 2 % (m/m) sous réserve d'une modification
mineure de la méthode, voir 11.1.

Pour les interférences potentielles, voir chapitre 10.

2 Références

ISO 385/1, Verrerie de laboratoire — Burettes — Partie 1:
Spécifications générales.

ISO 648, Verrerie de laboratoire — Pipettes a un trait.

ISO 1042, Verrerie de laboratoire — Fioles jaugées & un trait.

ISO 5725, Fidélité des méthodes d’essai — Détermination de la
répétabilité et de la reproductibilité par essais interlaboratoires.

3 Principe

Mise en solution d'une prise d’essai dans de I'acide nitrigue
dilué {1+ 1); évaporation de |'excédent d’acide et dilution de la
solution a un volume connu.

Aspiration de la solution dans la flamme air-acétyléne d'un
spectromeétre d’absorption atomique.

Mesure de |'absorption de I'énergie de la raie de résonance sur
lespectrelde chaque élément et comparaison de celle-ci avec
I'absorption des solutions d'étalonnage du méme élément dans
une matrice de nickel appariée.

4 - 'Réactifs
Au cours de I'analyse, sauf indications différentes, utiliser uni-

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

4.1 Nickel en poudre, trés pur, contenant moins de
0,000 5 % (m/m) de fer et moins de 0,000 1 % (m/m) de cha-
cun des éléments suivants: argent, bismuth, cadmium, cobalt,
cuivre, manganeése, plomb et zinc.

4.2 Acide nitrique (HNO3), 959 = 1,41 g/ml, dilué 1+1.

Le méme échantillon d’'acide nitrique doit servir pour toute
I"'analyse.

4.3 Acide nitrique (HNO3), 050 = 1,41 g/ml, dilué 1+19.

Le méme échantillon d’'acide nitrique doit servir pour toute
"analyse. :

4.4 Solutions étalons mixtes des éléments a doser.

4.4.1 Solutions méres étalons des éléments a doser, cor-
respondant a 1,000 g de Ag, Bi, Cd, Co, Cu, Fe, Mn, Pb et Zn
par litre.

A préparer séparément pour chaque métal considéré.
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Peser, a 0,001 g prés, 1,00 g d’argent, de bismuth, de cad-
mium, de cobalt, de cuivre, de fer, de manganése, de plomb ou
de zinc [d’une pureté d’au moins 99,9 % (m/m)], transvaser
dans un bécher de 600 ml et mettre en solution dans 40 mi
d’acide nitrique (4.2). Chauffer jusqu’a dissolution compléte,
faire bouillir doucement pour chasser les oxydes d'azote, refroi-
dir et transvaser dans une fiole jaugée a 1 000 ml contenant
160 mi d’acide nitrique (4.2). Diluer au trait de jauge avec de
|'eau et homogénéiser.

Conserver dans des flacons en polyéthyléne, sauf pour I'argent
qui est conservé dans un flacon en verre.

4.4.2 Solution étalon mixte A des éléments a doser, cor-
respondant & 20 mg de chacun des éléments: Ag, Bi, Cd, Co,
Cu, Fe, Mn, Pb par litre et 8 10 mg de Zn par litre.

Verser, a I'aide d’une pipette, 20,0 ml de chacune des solutions
méres étalons d'argent, de bismuth, de cadmium, de cobalt, de
cuivre, de fer, de manganése et de plomb (4.4.1) et 10 ml de la
solution mére étalon de zinc (4.4.1), dans une fiole jaugée de
1000 ml contenant 160 mi d’acide nitrique (4.2). Diluer au trait
de jauge avec de I'eau et homogénéiser.

Conserver dans un flacon en verre.

4.4.3 Solution étalon mixte B des éléements a doser, cor-
respondant 4 100 mg de chacun des éléments: Co,Cuy Fe, Mn
par litre et 4 10 mg de Zn par litre.

Verser, a I'aide d’une pipette, 50,0 ml de chacune des solutions
meéres étalons de cobalt, de cuivre, de fer et de:manganése
(4.4.1) et 5,0 ml de la solution mére étalon de zinc (4.4.1),.dans
une fiole jaugée de 500 mi. Diluer au trait de jauge avec de I'eau
et homogénéiser.

Conserver dans un flacon en polyéthyléne.

5 Appareillage

Matériel courant de laboratoire, et
5.1 Spectrométre d’absorption atomique.

5.1.1 Le spectrométre d’'absorption atomique utilisé par cette
méthode doit présenter les parameétres de fonctionnement indi-
qués dans I'annexe A.

5.1.2 L’appareil doit étre équipé d’une téte de brlleur pouvant
recevoir une solution contenant 25 g de Ni par litre sous forme
de nitrate convenable pour une flamme air-acétyléne.

5.1.3 L’appareil doit pouvoir utiliser des lampes a cathode
creuse a un seul élément ou des lampes a décharge sans élec-
trode fonctionnant aux intensités de courant recommandées
par le fabricant de lampes et d’appareils.

5.2 Burette, de capacité 50 ml, graduée en 0,1 ml, conforme
a I'lSO 385/1, classe A.

5.3 Pipettes, de capacités 5; 20; 26; 50 et 100 ml, confor-
mes a I'ISO 648, classe A.

5.4 Fioles jaugées, de capacités 200; 250; 500 et 1 000 ml,
conformes a I'lSO 1042, classe A.

6 Echantillonnage et échantillons

6.1 L’échantillonnage et la préparation des échantilions pour
laboratoire doivent se faire par des méthodes agréées par les
deux parties ou, en cas de litige, selon les régles de la Norme
internationale appropriée.

6.2 L’échantillon pour laboratoire se présente généralement
sous la forme de poudre, de granulés, de copeaux de fraisage
ou de percage, et aucune préparation ultérieure n’est néces-
saire. :

6.3 Sil'on pense que I'échantillon pour laboratoire a pu étre
pollué par de I'huile ou de la graisse au cours du fraisage ou du
percage, on doit le nettoyer par lavage dans de I‘acétone a
haute pureté; suivi 'd'un/séchage a I'air.

6.4 Si I'échantilion pour laboratoire contient des particules
ou des morceaux de tailles différentes, la prise d’essai peut étre
obtenue par une méthode de division au diviseur 3 lames.

7 Mode opératoire A

Ce mode opératoire est applicable aux teneurs en argent, bis-
muth, cadmium, cobalt, cuivre, fer, manganése et plomb com-
prises entre 0,0005 % (m/m)} et 0,01 % (m/m) et aux teneurs
en zinc comprises entre 0,0005 % (m/m) et 0,005 %{m/m).

7.1 Préparation de la solution d’essai

Peser, 30,01 g pres, 4,9a5,1 g d’échantillon pour laboratoire et
transverser le tout dans un bécher de 600 ml, propre mais non
lavé & Vacide. Ajouter suffisamment d’eau pour recouvrir la
prise d'essai et mettre en solution par ajout, par petites por-
tions, de 60 ml d’acide nitrique dilué (4.2). Chauffer jusqu’a dis-
solution compléte, faire bouillir doucement pour chasser les
oxydes d'azote et évaporer jusqu’a consistance sirupeuse.
Remettre les sels en solution par addition de 20 mi d’acide nitri-
que (4.2) et de 100 ml d’eau. Chauffer jusqu’a dissolution com-
pléte, refroidir et filtrer si nécessaire sur un filtre en laine de
verre ou en cellulose, lavé a I'acide nitrique (4.2}, en recueillant
le filtrat dans une fiole jaugée de 200 ml. Laver le filtre a 'eau.
Diluer au trait de jauge avec de I'eau et homogénéiser.

Si I'on soupconne un manque d’homogénéite de la prise
d‘essai, on peut en prendre une masse plus grande, 10 3 50 g,
pour l'analyse. Une aliquote correspondant a 5 g de prise
d’'essai doit cependant étre prélevée sur la solution et traitée
suivant le mode opératoire indiqué. Voir 11.2.



7.2 Essai a blanc

La solution de référence zéro de la gamme A d’étalonnage (7.3)
sert de solution d’essai a blanc, puisque le méme échantillon
d’acide nitrique sert 3 mettre en solution tant ’échantillon de
nicke! de référence que I'échantillon pour essai.

S'il est impossible de se servir du méme échantillon d’acide
nitrique, une seconde solution d’essai a blanc doit étre préparée
4 partir de la méme poudre de nickel (4.1}, Cette solution a
blanc sera alors comparée & la solution de référence zéro, puis
la correction appropriée sera faite si elle est significative.

7.3 Préparation de la gamme A de solutions
d’étalonnage

7.3.1 Cette gamme correspond a 0; 0,2; 0,5; 1,0; 1,5; 2,0 et
2,5 mg de chacun des éléments suivants: Ag, Bi, Cd, Co, Cu,
Fe, Mn et Pb par litre, et 2 0; 0,1; 0,25; 0,5; 0,75; 1,0et 1,26 mg
de Zn par litre {voir tableau 2). Toutes les solutions contiennent
une matrice de 25 g de Ni par litre.

Tableau 2 — Gamme A de solutions d‘étalonnage

Volume de solution Concentration de I'élément
No étalon mixte A des a doser.(mg/l}
éléments a doser Ag. Bi, Cd, Co,

(4.4.2) (mi) Cu, Fe, Mn, Pb Zn
1 0 0 0
2 2,0 0,2 0}
3 5,0 0,5 0,25
4 10,0 1,0 0.5
5 15,0 1,5 0,75
6 20,0 2,0 1,0
7 25,0 2,5 1,25

7.3.2 Peser, 3 0,01 g prés, sept prises distinctes de 5,0 g de
poudre de nickel (4.1) et les transférer dans des béchers de
600 ml. Mettre en solution de la maniére indiquée en 7.1.

7.3.3 Verser, a 'aide d’'une burette dans chacune de sept fio-
les jaugées de 200 ml, respectivement 0; 2,0; 5,0; 10,0; 15,0;
20,0 et 25,0 ml de solution étalon mixte A des éléments a doser
(4.4.2). Diluer au trait de jauge avec de I'eau et homogénéiser.

7.3.4 La solution ne contenant pas d’élément a doser est la
solution de référence zéro qui sert également de solution
d’essai a blanc (voir 7.2).

7.4 Etalonnage et dosage
7.4.1 Mesurages spectrométriques

7.4.1.1 Les raies spectrales spécifiées dans le tableau 3 sont a
utiliser pour I'analyse.
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Tableau 3 — Raies spectrales — Mode opératoire A

Elément Ag Bi Cd Co Cu
Longueur

d'onde (nm) 328,1 2231 228,8 240,7 324,7
Elément Fe Mn Pb Zn

Longueur

d’onde {nm) 248,3 2795 217,0 213,9

7.4.1.2 Ces raies spectrales peuvent étre remplacées par
d’autres, moins sensibles, spécifiées dans le tableau 4.

Tableau 4 — Autres raies spectrales — Mode opératoire A

Elément Co Cu Fe Mn Pb
Longueur
d'onde (nm)| 2412 3274 2527 403,1 2833

7.4.1.3 Régler les parameétres requis de |'appareil suivant les
instructions du fabricant. Allumer le braleur et aspirer de I'acide
nitrique dilué 1+ 19 (4.3) jusqu’a I'équilibre thermique. Utiliser
une flamme air-acétyléne pauvre en combustible.

7.41.4 Vérifier que ['appareil remplit les conditions données
dans I'annexe A.

NOTE — Les réglages optimaux des parameétres varient d’un instru-
ment & Vautre. Une extension d’échelle peut s’avérer nécessaire pour
obtenir la lisibilité requise.

7!415> Faire en sorte que la solution d'essai ({7.1) et fa
gamme A d’étalonnage (7.3) se trouvent & la méme tempéra-
ture a 1 °C prés.

7.4.1.6 Aspirer de I'acide nitrique dilué 1 + 19 et mettre I'appa-
reil & zéro.

7.4.1.7 Aspirer la {ou les) solution(s) d'essai et relever I'indica-
tion de lappareil pour fixer la place de la solution dans la
gamme d’étalonnage.

7.4.1.8 Aspirer de I'acide nitrique dilué 1+ 19 jusqu’a ce que
I'appareil revienne & I'indication d’origine. Remettre I"appareil a
zéro si nécessaire.

7.4.1.9 Aspirer la gamme A d’étalonnage (7.3) et la (ou les)
solution(s) d'essai dans |I'ordre de réponse croissante de I'appa-
reil, en commencant par la solution de référence zéro. Une fois
la réponse stabilisée, enregistrer le relevé correspondant. Rin-
cer le systéme par aspiration d'acide nitrique dilué 1+ 19 entre
chaque solution d’essai ou d’étalonnage.

NOTE — Eviter d’aspirer des solutions & haute concentration de nickel
pendant de longues périodes sans rincer, car le braleur a alors ten-
dance 3 s’encrasser.

7.4.1.10 Répéter la mesure sur toute la gamme des solutions
d’essai et d'étalonnage encore deux fois, et enregistrer les don-
nées correspondantes.
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7.4.2 Tracé des courbes d’étalonnage

Porter sur un graphique la moyenne des relevés de I'appareil en
fonction de la concentration de I'élément & doser dans les solu-
tions d’étalonnage pour chaque série de mesures. Poursuivre
comme indiqué au chapitre 9.

NOTES

1 Dans cette méthode, tout effet d’absorption non spécifique ou de
diffusion lumineuse est compensé par {"appariement des matrices des
solutions d’étalonnage et des solutions d’essai. De méme, un seul lot
d’acide nitrique étant utilisé pour les solutions d’étalonnage et d’essai,
on incorpore dans la courbe d'étalonnage la solution d’essai & blanc.
Cette courbe peut en conséquence ne pas passer par l'origine.

2 Certains appareils peuvent étre réglés pour donner une lecture
directe de la concentration en élément a doser. La courbe donnant la
réponse a l'instrument en fonction de la concentration sert & vérifier la
validité des relevés.

8 Mode opératoire B

Ce mode opératoire est applicable aux teneurs en cobalt,
cuivre, fer et manganése comprises entre 0,01 % (m/m)
et 0,25 % (m/m) et aux teneurs en zinc comprises entre
0,005 % (m/m) et 0,025 % (m/m).

8.1 Préparation de la solution d’essai

8.1.1 Si une solution a été préparée suivant le mode opéra-
toire A (7.1), en verser a la pipette une aliquote de 100,0 ml dans
une fiole jaugée de 250 ml, diluer au trait de jauge avec de I'acide
nitrique (4.3). Sinon, procéder de la maniére indiquée jen;8:1.2.

8.1.2 Peser, 3 0,006 g prés, 1,9 a 2,1 g déchantillon pour
laboratoire (6.2), transférer dans un bécher de 400 ml et mettre
en solution dans 20 ml d’acide nitrique (4.2). Compléter la pré-
paration de la maniére indiquée en 7.1.

8.2 Essai a blanc

La solution de référence zéro de la gamme B d’étalonnage
(8.3) sert de solution d’essai a blanc (voir 7.2).

8.3 Préparation de la gamme B de solutions
d'étalonnage

8.3.1 Cette gamme correspond a 0; 2,5; 5,0; 10,0; 15,0; 20,0
et 25,0 mg de Co, Cu, Fe et Mn par litre, et 2 0; 0,25; 0,5; 1,0;
1,5; 2,0 et 2,6 mg de Zn par litre (voir tableau 5). Toutes les
solutions contiennent une matrice de 10 g de Ni par litre.

Tableau 5 — Gamme B de solutions d’étalonnage

\ése::‘or?\en:’iitzo'Buz:: Concentration de I'élément

Ne éléments a doser a doser (mg/l

(4.4.3) (ml) Co, Cu, Fe, Mn Zn
1 0 0 0
2 5,0 25 0,25
3 10,0 5,0 0,5
4 20,0 10,0 1,0
5 30,0 15,0 1.5
6 40,0 20,0 2,0
7 50,0 25,0 25

8.3.2 Peser, 40,005 g pres, sept prises distinctes de 2,00 g de
poudre de nickel (4.1) et les transférer dans des béchers de
400 ml. Mettre en solution de la maniére indiquée en 8.1.2.

8.3.3 Verser, a l'aide d’'une burette dans chacune de sept fio-
les jaugées de 200 mi, respectivement 0; 5,0; 10,0; 20,0; 30,0;
40,0 et 50,0 ml de solution étalon mixte B des éléments a doser
(4.4.3). Diluer au trait de jauge avec de 'eau et homogénéiser.

8.3.4 La solution ne contenant pas d’élément a doser est la
solution de référence zéro qui sert également de solution
d’essai a blanc (voir 8.2).

NOTE — Pour plus de facilité, on peut préparer une solution mére de
nitrate de nickel a 80 g par litre en mettant en solution dans I'eau 20,0 g
de poudre de nickel (4.1} et 120 m! d’acide nitrique (4.2) dans un bécher
de 800 ml et en filtrant le tout dans une fiole jaugée de 250 ml sur un fil-
tre en cellulose ou en laine de verre, lavé a I'acide nitrique (4.2). On
évapore ensuite les aliquotes de 25,0 ml de cette solution qu’on traite
de la maniére indiquée en 8.1.2 et 8.3.3.

8.4 Etalonnage et dosage
8.4.1 Mesurages spectrométriques

8.4.1.1 Les raies spectrales spécifiées dans le tableau 6 doi-
ventsétreutilisées pounsl‘analyse.

Tableau 6 — Raies spectrales — Mode opératoire B

Elément Co Cu Fe Mn Zn
Longueur
d’ande (nm) 241,2 327,4 252,3 403,1 213,9

8141225 'Procéder de la maniére indiquée en 7.4.1.3 et 7.4.1.4.

8.4.1.3 Procéder de la maniére indiquée en 7.4.1.547.4.1.10
inclus en remplacant la gamme A d’'étalonnage (7.3) par la
gamme B d'étalonnage (8.3).

8.4.2 Tracé des courbes d’étalonnage

Voir 7.4.2.

9 Expression des résultats
9.1 Mode opératoire A

9.1.1 Déterminer la concentration de I'élément & doser dans la
solution d’essai a partir des courbes d’étalonnage correspon-
dantes (7.4.2) pour les trois séries de relevés instrumentaux.

9.1.2 La teneur en élément & doser, exprimée en pourcentage
en masse, est donnée par la formule

2 XV 10-4

ou

© est la concentration de I'élément a doser, exprimée en
milligrammes par litre, trouvée dans la solution d’essai;

V' est le volume, en millilitres, de la solution d'essai;

m est la masse, en grammes, de la prise d'essai.



NOTE — La moyenne des résultats des trois relevés calculés en 9.1.2
constitue un dosage. Les trois résultats donnent une indication de la
fidélité des mesures d'absorption atomigue.

9.2 Mode opératoire B

9.2.1 Déterminer la concentration de |'élément a doser dans la
solution d'essai & partir des courbes d’étalonnage correspon-
dantes (8.4.2) pour les trois séries de relevés instrumentaux.

9.2.2 Dans le cas du mode opératoire en 8.1.1, la teneur en
élément a doser, exprimée en pourcentage en masse, est don-
née par la formule

oxV
m

x 2,56 x 10-4

ou
o, Vetm sontles mémes paramétres qu’en 9.1.2;

2,5 est le facteur de correction de dilution.

9.2.3 Dans le cas du mode opératoire en 8.1.2, utiliser la for-
mule donnée en 9.1.2.

9.3 Fidélité

La présente Norme internationale a été soumise a un'pro-
gramme d’essais interlaboratoires mettant en jeu 18 laboratoi-
res de neuf pays différents. L'analyse a porté sur 12 échantil-
lons, dont neuf ont été préparés spécialement par fusion et gra-
nulation, un par précipitation chimique et deux étaient des pro-
duits du commerce.

Un rapport statistigue des essais interlaboratoires figure dans
I'annexe B.

A noter que les données de reproductibilité incluent des erreurs
dues a I'hétérogénéité éventuelle des échantillons pour essai
ainsi qu'au changement d'analyste, d'instrument et de labora-
toire. Ces données représentent donc les conditions les moins
favorables.

Pour une répétabilité et une reproductibilité optimales, il faut

que l'appareil d’absorption atomique remplisse les conditions
de performances spécifiées dans 'annexe A.

10 Interférences et précautions

10.1 En dosant I'argent, on veillera a éviter toute poliution
des solutions de dosage et d’étalonnage par un ion chlorure.

10.2 Les éléments ordinairement présents dans le nickel
n’interférent pas lors de 'analyse d’absorption atomique.
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10.3 Toute la gamme de concentration est couverte par deux
gammes d'étalonnage, |'une dans une matrice de nickel 4 25 g/|
pour les niveaux de concentration inférieurs ou égaux 4 0,01 %
{(m/m) de Vélément A doser [0,005 % {m/m) pour Zn], et 'autre
dans une matrice de nickel a 10 g/| pour les niveaux de concen-
tration compris entre 0,01 et 0,25 % (m/m) [0,006 % a
0,025 % (m/m) pour Zn}.

10.4 La perturbation potentielle engendrée par une absorp-
tion de fond est éliminée par I'utilisation d'étalons & matrices
appariées préparés a partir de nickel trés pur.

10.5 La pureté de la poudre de nickel peut se vérifier par
mesure de I'absorption spécifique et non spécifique de la solu-
tion matrice.

11 Cas spéciaux

11.1 Hautes teneurs en cuivre et cobalt

Lorsque les échantillons pour essai contiennent plus de 0,25 %
{m/m) et moins de 2 % (m/m) de cobalt ou de cuivre, on peut
diluer _davantage| la‘solution d’essai avec de l'acide nitrique
(4.3). La teneur en’nickel des solutions d’étalonnage doit étre
alignée sur celle des solutions d’'essai.

11.2 Hétérogénéité de 'échantillon

Si I'on“soupconne I"échantilion pour laboratoire d’'une certaine
hétérogénéité, il est souhaitable d’utiliser une masse plus forte
d'échantillon pour préparer la solution d’essai. Dans ce cas, il
est recommandé de prendre 25 g pour un volume final de
1000 ml. La quantité d'acide nitrique doit étre augmentée en
proportion. Des masses d’'échantillon encore supérieures peu-
vent étre utilisées pour préparer une solution d’essai de nickel
plus concentrée. |l faut néanmoins diluer cette solution ensuite
pour obtenir une prise d’essai contenant 25 g de nickel par litre,
comme pour les solutions d'étalonnage.

12 Procés-verbal d'essai
Le procés-verbal d'essai doit contenir les indications suivantes:

a) la référence de la méthode utilisée;

b) les résultats de I'analyse;

c) le nombre d'essais répétés différents;

d) les phénoménes inhabituels notés pendant I'analyse;

e) toute opération non comprise dans la présente Norme
internationale ou considérée comme facultive.
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Annexe A

Vérification des parameétres de fonctionnement du spectromeétre

(La présente annexe fait partie intégrante de la Norme.)

A.0 Introduction

Le fonctionnement des spectrometres d'absorption atomique
de méme fabrication ou de fabrications différentes peut varier
d'un appareil a l'autre. Il est donc essentiel de vérifier qu’un
appareil particulier remplisse certaines conditions avant de I'uti-
liser dans la méthode spécifiée dans la présente Norme interna-
tionale.

A.1 Réglages initiaux

A.1.1 Equiper le spectrométre d’absorption atomique d'un
brileur & flamme air-acétyléne a une seule fente (d’environ
10 cm normalement) & écoulement laminaire suivant les ins-
tructions du constructeur.

A.1.2 Utiliser comme source de raies caractéristiques de
I'élément 3 doser une lampe a cathode creuse a un seul élé-
ment, une lampe & décharge sans électrode a un seul élément
ou toute autre lampe appropriée a un seul élément/ Faire foner
tionner la source selon les recommandations du constructeur
de I'appareil.

NOTE - Les lampes & plusieurs éléments/nedsont (pascen’général
d’emploi recommandé bien que certaines lampes a alliages ‘binaires
donnent une émission plus stable que les lampes a un seul élément.

A.1.3 Allumer le brileur et aspirer de I'eau jusqu'a I'équilibre
thermique. Utiliser une flamme pauvre en combustible.

A.1.4 Aspirer une solution d'étalonnage de milieu de gamme
de I'élément a doser et régler I'appareil sur |'absorption opti-
male. Utiliser les longueurs d’ondes spécifiées dans la présente
Norme internationale et les réglages de fente ou de bande pas-
sante recommandés par le fabricant de I'appareil pour I’élément
a doser. Une extension d’échelle peut s’avérer nécessaire.

A.1.5 Rincer le briileur en aspirant de l'acide nitrique dilué
1419 (4.3), régler le zéro et procéder a la vérification des para-
metres de fonctionnement de la maniére indiquée en A.2.2 3
A.2.4 inclus.

NOTE — Eviter d'aspirer pendant longtemps et sans rincer, des solu-

tions & concentrations élevées en sels pour ne pas encrasser le brileur.

A.2 Vérification des parameétres de
fonctionnement

A.2.1 Solutions de vérification
du fonctionnement

Dans la présente Norme internationale, la courbe d’étalonnage
est normalement établie a partir de sept solutions d’étalonnage,

y compris la solution d’étalonnage zéro. Pour vérifier les para-
metres de fonctionnement de |'appareil, choisir deux paires de
solutions d’étalonnage couvrant le haut et le bas de la courbe
d’étalonnage, de telle sorte que l'intervalle de concentration
entre les deux solutions de concentration la plus élevée soit
égal a l'intervalle entre la solution de référence et la solution
d’'étalonnage de concentration la plus faible. (Utiliser par exem-
ple les solutions 1, 3, 6 et 7 des tableaux 2 ou 5.)

A.2.2 Lisibilité

A.2.2.1 Aspirer les deux solutions d’étalonnage de concen-
tration la plus élevée en élément a doser, enregistrer les indica-
tions données par I'appareil et calculer la différence.

A.2.2.2 Diviser la différence d’indication par 20. La lisibilité de
I'appareil est acceptable si ce résultat n'est pas inférieur a
I'intervalle effectif minimal ypouvant étre lu ou estimé sur le
cadran de'l'appareil.

A.2.3 Linéarité de la réponse de lI'instrument

A.2.3.1 Aspirer la solution de référence zéro et la solution de
concentrationla plus faible (A:2.71) en élément a doser. Enregis-
trer-es indications de |'appareil et calculer la différence.

A.2.3.2 Diviser la différence entre les indications correspon-
dant aux deux solutions de concentration la plus élevée déter-
minées en A.2.2.1, par la différence entre la solution de réfé-
rence zéro et la solution d’étalonnage de concentration la plus
faible.

A.2.3.3 Lalinéarité de la réponse de Vinstrument est accepta-
ble si ce rapport est égal ou supérieur a 0,70.

A.2.3.4 Sile rapport est inférieur a 0,70, d’autres réglages de
I'instrument peuvent donner des résultats satisfaisants, sinon
réduire le domaine d’application de la méthode en diminuant la
concentration de la solution d’étalonnage de concentration la
plus élevée.

A.2.4 Stabilité maximale

A.2.4.1 Aspirer de l'acide nitrique (4.3) et régler le zéro de
I'appareil.

A.2.4.2 Aspirer la solution d'étalonnage de concentration la
plus élevée et enrégistrer I'indication.

A.2.4.3 Aspirer de I'acide nitrique (4.3).

NOTE — L’appareil doit revenir au zéro.



A.2.4.4 Répéter six fois la mesure sur la solution d’étalonnage
de concentration la plus élevée en aspirant entre chaque relevé
de lI'acide nitrique (4.3), mais en ne modifiant aucun réglage de
I"appareil.

A.2.45 La variabilité (VA), exprimée en pourcentage, des
indications relevées sur la solution d'étalonnage de concentra-
tion la plus élevée est donnée par la formule

(4, — A4)0,40
- = X
A
ou

A est l'indication moyenne de 'appareil pour la solution
d’étalonnage la plus concentrée calculée sur six relevés;
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Ay, est la plus élevée des six indications de I'appareil;
A, est la plus basse des six indications de I'appareil.

NOTE — (A4, - A)) 0,40 est une estimation de I'écart-type.

A.2.4.6 L’appareil remplit les conditions minimales de stabi-
lité si VA est inférieur 2 1,5 %.

NOTE — Cet essai peut étre répété sur d'autres points de la courbe
d’étalonnage. Il peut également servir & évaluer la stabilité minimale du
2éro de I'appareil.
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