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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'I[SO. 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-
ques sont soumis aux comités .membres. pour vote. Leur publication
comme Normes internationales requiert l'approbation.de 75% au maoins
des comités membres votants.

La Norme internationale ISO 7530-2 a été élaborée par le comité tech-
nique ISO/TC 155, Nickel et alliages de nickel.

L’1SO 7530 comprend les parties: suivantesicprésentées sous:le;titre) géx
néral Alliages de nickel — Analyse par spectrométried’absorption ator
mique dans la flamme:

— Partie 1: Caractéristiques générales et mise en solution de
I’échantillon

— Partie 2: Dosage du cobalt

— Partie 3: Dosage du chrome

— Partie 4: Dosage du cuivre

— Partie 5. Dosage du fer

— Partie 6: Dosage du manganése
— Partie 7. Dosage de I’aluminium
— Partie 8: Dosage du silicium

— Partie 9: Dosage du vanadium
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Alliages de nickel — Analyse par spectrométrie d’absorption

atomique dans la flamme —

Partie 2:
Dosage du cobalt

1 Domaine d’application

La présente partie de I'lISO 7530 prescrit une mé-
thode de dosage par spectrométrie d’absorption
atomique dans la flamme du cobalt-contenu 3 deés
teneurs  comprises entre  0,01,/%(m/m)7 ., et
4 % (m/m) dans les alliages de nickel. Les conipo-
sitions types de certains alliages de nickel sont
données dans I'ISO 7530-1.

Les prescriptions générales concernant l/appa-
reillage, I"échantillonnage, la mise en solution de
I’échantillon pour essai, les mesurages d’absorption
atomique, les calculs et le rapport d’essai, sont
données dans I'ISO 7530-1.

2 Références normatives

Les normes suivantes contiennent des dispositions
qui, par suite de la référence qui en est faite,
constituent des dispositions valables pour la pré-
sente partie de I'ISO 7530. Au moment de la publi-
cation, les éditions indiquées étaient en vigueur.
Toute norme est sujette a révision et les parties
prenantes des accords fondés sur la présente partie
de I"'ISO 7530 sont invitées a rechercher la possi-
bilité d’appliquer les éditions les plus récentes des
normes indiquées ci-aprés. Les membres de la CEl
et de I'ISO possédent le registre des Normes inter-
nationales en vigueur a un moment donné.

ISO 5725:1986, Fidélité des méthodes d’essai — Dé-
termination de la répétabilité et de la reproductibilité
d’une méthode d’essai nhormalisée par essais inter-
laboratoires.

1) A publier.

ISO 7530-1:—", Alliages de nickel — Analyse par
spectrométrie d’absorption atomique dans la flamme
— Partie 1: Caractéristiques générales et mise en
solution.de I'échantiljon.

3. Principe

Mise en solution d’une prise d’essai dans I’acide et
aspiration de la solution dans la flamme
air/acétyléne’-d’un-“spectromeétre d’absorption ato-
migque:

Mesurage de l'absorbance de I'énergie de la raie
de résonance du spectre de cobalt et comparaison
de celle-ci avec I'absorbance des solutions d’éta-
lonnage a une longueur d’onde de 240,7 nm.

4 Réactifs

Outre les réactifs énumérés dans I'ISO 7530-1, les
réactifs spéciaux suivants sont nécessaires:

4.1 Chlorure de strontium, solution

Transférer dans un bécher de 600 ml, 113,5 g de
chlorure de strontium hexahydraté (SrCl, 6H,0);
mettre en solution avec 400 ml d’eau chaude (50 °C
a 60 °C), refroidir et transvaser dans une fiole jau-
gée de 1000 ml. Diluer au trait de jauge avec de
I’eau et homogénéiser. Le chlorure de strontium doit
étre exempt de métaux lourds.

4,2 Cobalt, solution étalon de référence (1,000 g/l)

Peser a 0,001 g prés, 1,000 g de cobalt métallique,
d’une pureté minimale de 89,9 % (m/m) et transfeé-
rer dans un bécher de 400 ml. Ajouter 30 m| d’acide
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chlorhydrique (pyo = 1,18 g¢/ml) dilué 1 + 1 et
chauffer jusqu’a mise en solution compléte. Refroi-
dir, transvaser dans une fiole jaugée de 1000 ml et
ajouter 35 ml d’acide chlorhydrique (ppg =
1,18 g/ml). Diluer au trait de jauge avec de l'eau,
homogénéiser et conserver dans un flacon en po-
lyéthyléne.

4.3 Cobalt, solution étalon (50 mg/l)

Verser a la pipette dans un flacon jaugé de
1000 ml, 50 ml de solution étalon de référence de
cobalt (4.2); ajouter 50 ml d’acide chlorhydrique
{poo = 1,18 g/ml) et diluer au trait de jauge avec de
I’eau. Homogénéiser et conserver dans un flacon en
polyéthyléne.

5 Appareillage

L’appareillage requis est spécifié a l'article 5 de
I'ISO 7530-1.

6 Prélevement et préparation des
échantillons

Voir article 6 de I'ISO 7530-1.

7 Mode opératoire

7.1 Préparation de la solution d’essai

Procéder de la maniére indiquée en 7.1.1 2 7.1.4 de
I'ISO 7530-1.

7.1.1 Premiére dilution

7.1.1.1 Premiére dilution pour les teneurs en cobalt
comprises entre 0,01 % (m/m) et 0,10 % (rn/m)

Transvaser la solution d’essai (7.1) dans une fiole
jaugée de 100 mli, ajouter 4 mi de solution de chlo-
rure de strontium (4.1), diluer au trait de jauge avec
de l'eau et homogénéiser. Eliminer les produits
d’hydrolyse éventuelle par décantation et filtration
a sec ou centrifugation.

7.1.1.2 Premiére dilution pour les teneurs en cobalt
comprises entre 0,1 % (m/m) et 4,0 % (m/m)

Transvaser la solution d’essai (7.1) dans une fiole
jaugée de 500 ml. Ajouter 20 ml d’acide chlorhydri-
que (pop = 1,18 g/ml), diluer au trait de jauge avec
de l'eau et homogénéiser. Eliminer les produits
d’hydrolyse éventuelle par décantation et filtration
a sec ou centrifugation.

7.1.2 Dilution secondaire

7.1.2.1 Dilution secondaire pour les teneurs en
cobalt comprises entre 0,1 % (m/m) et 0,8 % (m/m)

Verser a la pipette 50 mi de solution de 7.1.1.2 dans
une fiole jaugée de 100 ml. Ajouter 4 ml de solution
de chlorure de strontium et 3 ml d’acide chlorhydri-
que (poo = 1,18 g/ml). Diluer au trait de jauge avec
de I'eau et homogénéiser.

7.1.2.2 Dilution secondaire pour les teneurs en
cobalt comprises entre 0,4 % (m/m) et 4 % (m/m)

Verser a la pipette 10 ml de solution 7.1.1.2 dans une
fiole jaugée de 100 mi. Ajouter 4 ml de solution de
chlorure de strontium et 5 ml d"acide chlorhydrique

(poo = 1,18 g/ml). Diluer au trait de jauge avec de
I’eau et homogénéiser.

7.2 Solution de réactif a blanc
Effectuer un essai a blanc en paralléle du dosage

en suivant le méme mode opératoire et avec les
mémes quantités de tous les réactifs.

7.3 - Solutions d’étalonnage du cobalt

Transférer a la pipette dans chacune des cing fioles
jaugées de 100 ml, 0 ml, 5 ml, 10 ml, 15 ml et 20 ml
de/solution,étalon decobalt (4.3); ajouter 4 mi de
solution _de)chlorure de strontium et 5 ml d’acide

chlorhydrique (pyo = 1,18 g/ml). Diluer au trait de
jauge avec de I'eau et homogénéiser.

7.4 Etalonnage et dosage

7.41 Mesurages d’absorption atomique
Procéder de la maniére indiquée en 7.4.1 de

I'ISO 7530-1 a la longueur d’onde de 240,7 nm et
avec une flamme air/acétyléne.

7.4.2 Préparation des courbes d’étalonnage

Procéder de la maniere indiquée en 7.4.2 de
I’ISO 7530-1.

7.5 Nombre de déterminations
Effectuer le dosage au moins en double.
8 Expression des résultats

8.1 Calcul

Procéder de la maniere indiquée en 8.1 de
I'1ISO 7530-1.
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8.2 Fidélité 8.2.2 Analyse statistique

8.2.21 Les résultats ont été traités suivant les ré-
gles de I'ISO 5725 de la maniére décrite en 8.2.2 de
I'ISO 7530-1. Les résultats de cette analyse sont
donnés au tableau 2.
8.2.1 Essais en laboratoire

8.2.2.2 Deux laboratoires ont vu leurs résultats re-
jetés comme aberrants au test de Cochran pour
I’échantillon 825 et un pour I’échantillon 3927.

Douze laboratoires de 6 pays différents ont participé

a des essais suivant ce mode opératoire sur cing 9 Rapport d’essai
échantillons de la composition nominale donnée au
tableau 1. Se reporter a I'article 9 de I'ISO 7530-1.

Tableau 1 — Composition nominale des échantillons pour essai [ % (m/m)]

Echantillon Al Co Cr Cu Fe Mn Ni Si Ti
825 0,2 0,07 21 1,6 30 0,7 Le reste 0,4 1,1
902 0,4 0,05 5 0,04 48 0,4 Le reste 0,35 2,5
3920 0,15 2 19 0,1 3 0,3 Le reste 0,6 2,3
3927 0,1 1 20 0,05 44 0,4 Le reste 0,8 0,6
7049 1 0,01 15 0,15 7 0,8 Le reste 0,3 2,3

Tableau 2 — Résultats de I"analyse statistique

Référence de Moyenne Ecart-type Ecart-type PPN T A
I’échantillon Y% (m/m) intralaboratoires | interlaboratoires Répétabilite Reproductibilite
825 0,067 0,0006 0,002 1 0,0016 0,006 0
902 0,046 0,0012 0,0017 0,0035 0,0060
3920 2,01 0,029 0,0 0,082 0,082
3927 1,03 0,016 0,022 0,045 0,077
7049 0,007 2 0,0002 0,0009 0,0006 0,0026
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CDU 669.245:543.422:546.73

Descripteurs: alliage de nickel, analyse chimique, dosage, cobalt, méthode par spectrométrie d’absorption atomique.
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