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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 en général
confiée aux comités techniques de I'ISO. Chaque comité membre inté-
ressé 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'ISO participent également aux tra-
vaux. L’ISO collabore étroitement avec la Commission électrotechnique
internationale (CEl) en ce qui concerne la normalisation électrotech-
nique.

Les projets de Normes internationales adoptés par les comités techni-
gues sont soumis aux comités membres pour vote. Leur publication
comme Normes internationales requiert I’'approbation de 75 % au maoins
des comités membres votants.

La Norme internationale ISO 7156 a été élaborée par le comité techni-
que ISO/TC 155, Nickel et alliages de nickel.

Les annexes A et B de la présente Norme:internationale sont . données
uniquement a titre d’information.
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NORME INTERNATIONALE

ISO 7156:1991(F)

Nickel raffiné — Echantillonnage

1 Domaine d’application

La présente Norme internationale décrit des procé-
dures pour {"échantillonnage de lots jusqu’a 25 ton-
nes de nickel raffiné de méme composition,
dimension et forme fabriqués dans des conditions

de production similaires.

NOTE 1 Ces procédures ne sont pas destinées en pre-
mier lieu a des échantillonnages de routine ou de contréle
de production. Cependant, elles peuvent dans certains
cas, étre utilisées pour les: transactions/ de, lots| entte
acheteur et vendeur.

2 Références normatives

Les normes suivantes lcontiennentsdes dispositions
qui, par suite de la référence qui encest’faite;
constituent des dispositions valables pour la pré-
sente Norme internationale. Au moment de la pu-
blication, les éditions indiquées étaient en vigueur.
Toute norme est sujette a révision et les parties
prenantes des accords fondés sur la présente
Norme internationale sont invitées a rechercher la
possibilité d’appliquer les éditions les plus récentes
des normes indiquées ci-aprés. Les membres de la
CEl et de I'|SO possédent le registre des Normes
internationales en vigueur & un moment donné.

1ISO 6283:1979, Nickel raffiné.

1SO 6372-2:1989, Nickel et alliages de nickel — Ter-
mes et définitions — Partie 2: Produits de raffinage.

3 Présentation du produit

Le nickel raffiné est généralement livré sous I'une
des formes suivantes:

— cathodes entiéres dont la masse se situe autour
de 50 kg pour une épaisseur le plus souvent
comprise entre 6 mm et 12 mm;

— fats contenant du métal morcelé. Les types de
morceaux peuvent étre des cathodes découpées

carrés de 25 mm, ou 50 mm
¢é), des briquettes, des billes,
des grenanl!es des granules ou de la poudre. La
capacité des fats est, le plus souvent, 50 kg,

250 kg ou 1000 kg.

4 Principe de la procédure
d’échantillonnage

4.1 Symboles

Pour’ fes besoins de la présente Norme internatio-
nale, les symboles suivants sont utilisés.

U- oo .Nombre, total, d’unités de conditionnement
constituant un lot de 25t ou inférieur a 25 t.
Ces unités sont soit les cathodes entiéres,
soit les fats.

N Nombre d’unités constituant "échantillon
primaire. Ces N unités constituent les pré-
lévements primaires.

n Nombre de préléevement faits sur chaque
prélévement primaire.

N xn estle nombre de prélevements secondaires
qui constituent I’échantillon secondaire.

NOTE 2 La justification du nombre de prélévements
primaires et secondaires est donnée en annexe A.

4.2 Sélection des échantillons

4.21 Parmi les U unités contenues dans le lot, N
sont sélectionnées pour constituer I"échantillon pri-
maire. La sélection de ces unités est faite selon les
régles de prélévement au hasard.

4.2.2 Sur chacun des N prélévements primaires, n
prélévements secondaires sont effectués. Les
(N x n) prélévements secondaires sont combinés et
constituent I’échantillon secondaire.
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4.2.3 Un traitement complémentaire adapté réduit
la masse de "échantillon secondaire pour aboutir a
I’échantillon final pour laboratoire en vue d’analyse
chimique. Les cathodes et les briquettes sont usi-
nées pour obtenir un échantillon final sous forme de
fins copeaux. Les billes, grenailles ou granules sont
soit prélevées telles quelles, soit, quand leur gra-
nulométrie le permet, usinées pour obtenir des co-
peaux. Les poudres sont homogénéisées et réduites
en masse, par passages dans un ou des diviseurs

a couloirs, jusqu’a obtention de I’échantillon final.

5 Préparation des échantillons

5.1 L’échantillon pour laboratoire doit étre préparé
selon les directives données dans les paragraphes
traitant des différentes formes de produits.

[ T Y Y I,

0( Let,ndilllll()ll pour laDOFaIO”’e GOH avotr une
masse suffisante pour I'analyse chimique prévue.
Pour des copeaux fins ou de la poudre, un échan-
tillon d’au moins 200 g est recommandé pour pou-
voir le répartir entre les deux parties et en garder
deux fractions en réserve en cas de litige. Pour des
morceaux plus gros, tels que billes, granules ou
grenailles, une masse minimale  de, 500 g est
conseillée pour chaque partie et en réserve.

5.3 Précautions lors de la préparation des'échan-
tillons

5.3.1 Compte tenu du haut degré..de. pureté  de
certaines qualités de nickel, des précautions extré-
mement séveéres doivent étre prises pour éviter la
pollution des échantillons. Cette pollution peut pro-
venir des outils, instruments et matériels utilisés
lors de I’échantillonnage. Un soin particulier doit
étre apporté a leur choix et a leur utilisation pour
minimiser cette pollution.

5.3.2 La pollution par les outils de coupe, pour des
éléments tels que cobalt, chrome, molybdéne, va-
nadium et tungsténe, doit étre évitée. Toutes les
opérations d’usinage doivent étre faites sans utiliser
de lubrifiant. L’expérience a démontré que les outils
dé coupe en acier rapide sont mieux adaptés pour
le nickel métal que ceux en carbure de tungsténe.

5.4 Préparation finale de I’échantillon pour labora-
toire

5.41 Tout échantillon qui a subi une préparation
mécanique et, en particulier, un usinage en co-
peaux, sera inévitablement pollué a la surface du
métal par, au moins, I"élément fer. Il est alors indis-
pensable que les copeaux ou les morceaux soient
nettoyés par décapage acide avant prélévement de
la prise d’essai pour analyse. Sauf indication
contraire dans la Norme internationale utilisée pour
I’analyse, le laboratoire doit suivre le mode opé-
ratoire décrit en 5.4.2.

5.4.2 Mettre les copeaux dans un bécher et verser

illili 4 i 1 hudri ranes trA
quelques millilitres d’acide chlorhydrique concentré

de facon a les recouvrir. Chauffer légérement et, dés
qu’un début d’attaque apparait (dégagement de
quelques bulles), ajouter une grande quantité d’eau
distillée ou déminéralisée pour arréter la réaction.
Rejeter 'acide dilué et laver les copeaux plusieurs
fois & I’eau, par décantation dans le bécher, jusqu’a
ce qu’il n’y ait plus d’acide. Laver ies copeaux a
I’acétone ultrapure et les sécher dans une étuve 3
température douce. Prélever la prise d’essai pour
analyse sur les copeaux nettoyés et garder le reste

Co Lupeal)

pour des analyses ultérieures.

6 Echantillonnage des cathodes entiéres

6.1 Echantillonnage primaire

6.1.1 Déterminer le nombre d’unités U de cathodes
entiéres dans le lot et sélectionner, au hasard, N
unités (prélévements primaires) a I'aide du
tableau 1. Le nombre d’unités dans un lot de masse
donnée et le nombre d’unités constituant I’échan-
tillon primaire dans le tableau 1 sont basés sur une
masse de 50 kg par unité.

6.1.2 Si la masse de chaque cathode est significa-
tivement différente de 50 kg, le nombre de préléve-
ments primaires N doit étre choisi en fonction de la
masse du lot (colonne 1 du tableau 1), et du nombre
N-="d’unités sélectionnées comme indiqué en
colonne“3-du'tableau.

6.2 Echantillonnage secondaire

6.2.1 Sur chaque prélévement primaire, il doit étre
effectué n prélévements secondaires comme indi-
qué dans la colonne 4 du tableau 1. Quand les va-
leurs pour n sont couplées, par exemple 3 et 2 ou 2
et 1, les prélévements doivent étre choisis au ha-
sard dans les N prélévements primaires pour don-
ner le nombre (N x n) indiqué dans la colonne 5 du
tableau 1.

6.2.2 Les prélévements secondaires peuvent étre
effectués selon I'une des trois méthodes suivantes.

a) Percage d’un trou au travers de la cathode en
utilisant un foret ayant un diameétre de préfé-
rence compris entre 15 mm et 25 mm. |l est pos-
sible, avec un foret affaté de facon appropriée,
d’obtenir des copeaux. Les morceaux de métal
longs doivent étre coupés en petits morceaux.

b) Fraisage d’un trou a I’aide d’une fraise cylindri-
que de diamétre compris entre 15 mm et 25 mm
pour obtenir directement des copeaux. Quand on
utilise certaines formes de fraises, il peut étre
nécessaire de forer préliminairement un petit
trou, par exemple de 2 mm a 3 mm de diamétre.



c) Estampage d’un disque de 15 mm a 25 mm de
diameéire et fraisage du disque pour obtention de
copeaux.

6.2.3 Pour situer i’empiacement des préiévements
secondaires, cing positions géométriques situées
sur la diagonale de la cathode entiére sont définies.
La position 1 est choisie 4 une distance d’un coin
comprise entre 25 mm et 30 mm. La distance com-
prise entre la position 1 et le centre de la cathode
est divisée en cing intervalles égaux pour constituer
les positions 2 & 5. La position 5 est donc située un
peu avant le milieu de la cathode. On peut utiliser
un gabarit pour définir la position des trous le long
de la diagonale de la cathode. Dans le but d’éviter
un biais, le gabarit doit étre positionné a partir de
coins pris alternativement sur les cotés haut et bas
des cathodes.

6.2.4 Pour les lots supérieurs a 3,75 tonnes (ou
n=1) le préléevement secondaire sur la premiere
cathode doit se faire en position 1, sur la seconde
en position 2, etc. et retour a la position 1 pour la
sixieme cathode. Quand n est supérieur a 1 les
(N x n) prélévements doivent se faire sur les N ca-
thodes de facon a ce que.les positions-1,a.5 sojient
utilisées approximativement. le: méme hombre" de
fois.

6.2.5 Combiner les copeaux issus des (N x n) pré-
léevements constituant I’échantillon secondairejeties
homogénéiser soigneusement;La; masse,.des..cor
peaux doit étre, au moins, de 200g. Diviser
I’échantillon au moyen d’un diviseur a couloirs ou
par pelletage fractionné pour obtenir le nombre re-
quis d’échantillons pour laboratoire.

7 Echantillonnage de fiits dont le contenu
nécessite une fragmentation ou un usinage

Le nickel sous forme de cathodes, briquettes,
grenailles, grosses granules ou billes nécessite une
fragmentation ou un usinage pour obtenir des co-
peaux ou des morceaux de taille convenable pour
I’échantillon pour laboratoire.

7.1 Echantillonnage primaire

711 Le nombre d’unités U dans un lot est le
nombre de fits de masse donnée. Choisir le nhombre
de fots N pour constituer I’échantillon primaire
comme indiqué dans le tableau1 pour les fats de
50 kg, dans le tableau2 pour les fats de 250 kg et
dans le tableau 3 pour les fits de 1000 kg.

7.1.2 Pour des fats ayant des capacités intermé-
diaires, les nombres N et n seront choisis de fagon
a ce que le nombre total de prélévements secon-
daires (N xn) soit le nombre donné de fagon
constante dans le tableau1 au tableau3 pour un
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tonnage donné. Le nombre N d’unités sera aussi
grand que possibie en fonction du nombre U d’uni-
tés dans le lot et n devra étre aussi petit que possi-

ble pour une valeur donnée de (N xn) selon le
tableau 1 au tableau 3

TGQUITaU - QU IGUIT AU L.

L’exemple suivant illustre ce point:
d

[¢]

I
Q
(o]

Selon le tableau2, Nxn = 23 et N = 20
mais N ne peut pas étre plus grand que U
donc, nvaut2ou1et N = 13

n est 2 pour 10 fats et 1 pour 3 fats.

7.21 A partir de chacun des fats constituant
I’échantillon primaire, prélever au hasard un ou

plusieurs morceaux (prélévements secondaires)
comme indiqué dans le tableau 1 au tableau 3.

7.2.2 Usiner les prélévements secondaires par
fraisage ou percage ou estampage puis fraisage,
comme indiqué en 6.2.2 pour obtenir des copeaux.
Les briquettes doivent étre usinées du bord jusqu’au
centre de facon.a’ce que la moitié de chaque mor-
ceau soit consommée lors de la procédure de
fraisage. Les grosses grenailles ou billes peuvent
étre écrasées entre deux plateaux avant d’étre usi-
nées ou estampées.

7.2.3, Combiner les copeaux provenant des (N x n)
prélévements constituant ["échantillon secondaire
et les homogénéiser soigneusement. La masse de
copeaux doit étre d’au moins 200 g. Diviser
I’échantillon a I’aide d’un diviseur a couloirs ou par
pelletage fractionné pour obtenir le nombre
d’échantillons pour laboratoire nécessaire.

NOTE 3 Dans le cas de grenailles ou de granules, il peut
étre nécessaire d’augmenter la valeur de n pour obtenir
suffisamment de matiére pour les échantillons pour labo-
ratoire.

8 Echantillonnage de fits dont le contenu
ne nécessite pas de fragmentation ou
d’usinage

Les formes de nickel telles que poudre, petites
grenailles ou granules et petites billes peuvent étre
échantillonnées directement et ne nécessitent pas
de préparation complémentaire telle que la frag-
mentation.

8.1 Echantillonnage primaire

8.1.1 Sélectionner le nombre d’unités (préléeve-
ments primaires) pour constituer I"échantillon pri-
maire comme indiqué en 7.1.1.
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8.2 Echantillonnage secondaire

8.21 Un prélévement secondaire d’au moins 500 g
doit étre prélevé dans chacun des fats constituant
I’échantillon primaire. Les masses de chaque pré-
levement secondaire doivent étre sensiblement
indentiques. Pour les produits que I’on sait étre ho-
mogeénes, les prélevements peuvent étre effectués
sur le dessus du fat. Autrement, les prélévements
secondaires doivent étre obtenus par pelletage
fractionné ou par passage dans des diviseurs a
couloirs de la totalité du fot.

8.2.2 Les préléevements secondaires de poudre de
nickel produite par des méthodes chimiques doivent
étre obtenus par des passages successifs au divi-
seur a couloirs (1:1) de la totalité du contenu de
chaque fat jusqu’a obtention d’'une masse de 500 g
pour chaque préléevement primaire.

8.2.3 Combiner les (N x n) prélévements secondai-
res constituant I"échantillon  secondaire et
homogénéiser. Réduire la masse de |"échantillon
par des passages au diviseur a couloirs (1:1) pour
obtenir le nombre requis d’échantillons pour labo-
ratoire.

9 Rapport d’échantillonnage

Le rapport d’échantillonnage doit contenir les infor-
mations suivantes:

a) référence aux paragraphes appropriés de la
présente Norme internationale;

b) toute opération non incluse dans la présente
Norme internationale ou considérée comme fa-
cultative;

c) toute particularité inhabituelle remarquée durant
I’échantillonnage ou toute modification apportée
a la procédure d’échantillonnage.
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Tableau 1 — Sélection des échantillons a partir d’unités de 50 kg

Massetdu lot Nombre total |((!,'tunités dans le N1 n? Nxnd
0,050 1 1 5 5
0,100 2 2 3 6
0,150 3 3 Jet?2 7
0,200 4 4 2 8
0,250 5 5 2ett 9

0,300 a 0,400 6a8 6 2et1 9

0,450 a 0,550 9a11 7 2et1 10

0,600 a 0,700 12 214 8 2ett 11

0,750 a 0,850 15 a 17 9 2et1 11

0,900 a 1,050 18 a 21 10 2et1 12

1,100 a 1,300 22 326 11 2et1 13

1,350 a 1,500 27 430 12 2eti 14

1,550 4 1,750 314335 13 2eti 15

1,800 a 2,050 36 a 41 14 2ett 15

2,100 a 2,350 42 a 47 15 2et1 16

2,400 a 2,650 48 4 53 16 2et 17

2,700 a 3,000 54 3 60 17 2et1 18

3,050 a 3,350 61 a 67 18 2eti 19

3,400 a 3,750 68 275 19 2etl 20

3,800 4 4,150 76 4 83 20 1 20

4,200 a 4,550 84 3291 21 1 21

4,600 a 4,950 92 299 22 1 22

5,000 a 5,450 100 4 109 23 1 23

5,500 a 5,900 110,23 118 24 1 24

5,950 a 6,400 119 2128 25 1 25

6,450 a 6,900 129 3 138 26 1 26

6,950 a 7,450 139 3 149 27 1 27

7,500 a 8,000 150 a 160 28 1 28

8,050 3 8,550 161 2 171 29 1 29

8,600 a 9,150 172 2183 30 1 30

9,200 4 9,750 1842195 931 i 31

9,800 a 10,400 196,32 208 32 1 32

10,450 a 10,950 209 3 221 33 1 33
11,000 a 11,750 222 4235 34 1 34
11,800 a 12,400 236 4 248 35 1 35
12,450 a 13,150 249 3 263 36 1 36
13,200 a 13,850 264 3 277 37 1 37
13,900 & 14,600 278 4 292 38 1 38
14,650 a 15,400 293 4 308 39 1 39
15,450 a 16,150 309 4 323 40 1 40
16,200 a 17,000 324 3 340 41 1 41
17,050 a 17,800 341 2 356 42 1 42
17,850 a 18,650 357 4 373 43 1 43
18,700 & 19,550 374 a 391 44 1 44
19,600 a 20,400 392 4 408 45 1 45
20,450 a 21,350 409 3 427 46 1 46
21,400 3 22,250 428 3 445 47 1 47
22,300 a 23,200 446 a 464 48 1 48
23,250 a 24,150 465 a 483 49 1 49
24,200 a 25,000 484 3 500 50 1 50

1) N est le nombre d’unités échantillonnées (préléevements primaires).
2) n est le nombre minimal de prélévements secondaires a partir des N unités échantillonnées.

3) Les couples de valeurs pour n (par exemple, 3 et 2) sont a répartir au hasard sur les N unités échantillonnées de
facon a obtenir le nombre (N x n) de prélévements secondaires indiqués.
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Tableau 2 — Sélection des échantillons a partir d’unités de 250 kg

Massetdu lot Nombre total I((i)’tunités dans le N 02 Nxnd
0,250 1 1 9 9
0,500 2 2 5 10
0,750 3 3 4etl 1"
1,000 4 4 3 12
1,250 5 5 Jet?2 12
1,500 6 6 Jet?2 13
1,750 7 7 2 14
2,000 8 8 2et1 15
2,250 9 9 2et1 16
2,500 10 10 2et 16
2,750 1" " 2etl 17
3,000 12 12 2eti 18
3,250 13 13 2etd 19
3,500 14 14 2eti 19
3,750 15 15 2et1 20
4,000 16 16 2et1 21
4,250 17 17 2ett 22
4,500 18 18 2et1 22
4,750 19 19 2ett 23
5,000 20 20 2ett 23
5,250 21 21 2ett 24
5,500 22 22 2etl 24
5,750 23 23 2ett 25
6,000 24 24 2.et1 25
6,250 25 25 2et1 26

6,500 a 6,750 26 4 27 26 2etl 27

7,000 a 7,250 28 2?29 27 1 27

7,500 a 7,750 30 a 31 28 1 28

8,000 & 8,250 32333 29 1 29

8,500 a 9,000 34 336 30 1 30

9,250 a 9,500 37 438 3 1 31

9,750 a 10,250 39 4 41 32 1 32

10,500 a 10,750 42 3 43 33 1 33
11,000 a 11,500 44 3 46 34 1 34
11,750 a 12,250 47 3 49 35 1 35
12,500 a 12,750 50 a 51 36 1 36
13,000 a 13,500 52 a54 37 1 37
13,750 a 14,250 55 a 57 38 1 38
14,500 a 15,000 58 4 60 39 1 39
15,250 a 15,750 61 a63 40 1 40
16,000 a 16,750 64 a 67 v 3| 1 4
17,000 a 17,500 68 370 42 1 42
17,750 a 18,250 71a73 43 1 43
18,500 a 19,250 74477 44 1 44
19,500 a 20,000 78 a 80 45 1 45
20,250 a 21,000 81 484 46 1 46
21,250 a 22,000 85 3 88 47 1 47
22,250 a 22,750 89 a 91 48 1 48
23,000 a 23,750 92 295 42 1 49
24,000 a 25,000 96 3 100 50 1 50

1) N est le nombre d’unités échantillonnées (prélévements primaires).
2) n est le nombre minimal de prélévements secondaires a partir des N unités échantillonnées.

3) Les couples de valeurs pour n (par exemple, 2 et 1) sont a répartir au hasard sur les N unités échantillonnées de
facon a obtenir le nombre (N x n) de prélévements secondaires indiqués.




Tableau 3 — Sélection des échantillons a partir d’unités de 1000 kg

ISO 7156:1991(F)

Masset du lot Nombre total |(é’tunités dans le N1 n? Nxnd
1,00 1 1 12 12
2,00 2 2 8et? 15
3,00 3 3 6 18
4,00 4 4 5 20
5,00 5 5 S5et4 23
6,00 6 6 Setd 25
7,00 7 7 4et3 27
8,00 8 8 4etd 29
9,00 9 9 4etd 31
10,00 10 10 4et3 33
11,00 " " 4et3 34
12,00 12 12 Jet2 35
13,00 13 13 Jet2 37
14,00 14 14 Jet2 38
15,00 15 15 Jet?2 40
16,00 16 16 Jet?2 M
17,00 17 17 Jet2 42
18,00 18 18 Jet2 43
19,00 19 19 Jet2 44
20,00 20 20 Jet2 45
21,00 21 21 Jet2 46
22,00 22 22 Jet2 47
23,00 23 23 Jet?2 48
24,00 24 24 Jet?2 49
25,00 26 25 2 50

1) N est le nombre d’unités échantillonnées (prélévements primaires).

2) n est le nombre minimal de prélévements secondaires a partir des N unités échantillonnées.

3) Les couples de valeurs pour n (par exemple, 3ét 2) sont'‘alrépartir au hasard sur les N unités échantillonnées de
facon a obtenir le nombre (N /xn)de|prélévementsssecondaires) indiqués:
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