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NORME INTERNATIONALE

1SO 7627/2-1983 (F)

Métaux-durs — Analyse chimique par spectrométrie
d’absorption atomique dans la flamme —

Partie 2: Dosage du calcium, du potassium, du
magnésium et du sodium a des teneurs comprises entre

0,001 et 0,02 % (m/m)

1 Objet et domaine d’application

La présente partie de I'ISO 7627 spécifie la méthode a utiliser
pour le dosage par spectrométrie d'absorption atomique dans
la flamme du calcium, du potassium, du magnésium et du
sodium dans les métaux-durs, a des teneurs en chacun de ces
éléments comprises entre 0,001]et 0,02 P (w1 /m).

Les prescriptions générales concernant le domaine;dapplica;
tion, le principe, les interférences, I'appareillage, I'échantillon-
nage et le procés-verbal d’essai figurent dans I'lSO 7627/1.

NOTE — La méthode de dosage!de: ces élémentsiest trésicritiqueaux
faibles concentrations. On veillera avec soin a éviter toutepollution par
I'atmosphere ou les réactifs utilisés.

2 Référence

1ISO 7627/1, Métaux-durs — Analyse chimique par spectromé-
trie d’absorption atomique dans la flamme — Partie 1: Caracté-
ristiques générales.

3 Réactifs

On utilisera, si besoin est, des réactifs de la plus haute pureté.
3.1 Acide fluorhydrique, ¢ 1,12 g/ml.

3.2 Acide nitrique, 0 1,42 g/ml.

3.3 Fluorure d’'ammonium, solution 4 0,1 g/ml.

3.4 Chlorure de césium, solution a 0,01 g/ml.

3.5 Solutions de réserve a haute pureté, pour étalonnage
de chaque élément a doser, contenant 1,000 g par litre de I'élé-
ment en question.

NOTE — Cette valeur sous-entend une limite maximale de 1,000 5 g et
une limite minimale de 0,999 5 g.

4 Mode opératoire

4.1 Prise d’essai

Peser, 4 0,001 g prés, environ 1 g d’échantillon. Introduire la
prise d‘essaizdans-un bécher en polytétrafluoréthylene ou tout
autre'matériau convenable de 100 ml. Couvrir le bécher.

4.2  Mise en solution de la prise d’essai

Ajouter 10 ml d'eau, 5 ml d'acide fluorhydrique (3.1), puis
goutte a‘goutte;, 5mld’acide nitrique (3.2) dans le bécher con-
tenant)la:prise d’'essai (4.1) et chauffer doucement jusqu’a dis-
solution compléte de la prise d'essai. Ajouter 10 ml de solution
de chlorure de césium (3.4) et 10 mi de solution de fluorure
d’ammonium (3.3). Transvaser alors la solution totalement
dans une fiole jaugée en polypropyléne de 100 ml et compléter
jusgu’au trait de jauge.

4.3 Volume de dilution

Préparer le volume de dilution servant pour I'analyse, confor-
mément au tableau, de la maniére suivante.

4.3.1 Volume de dilution 100 ml: utiliser la solution de 4.2.

4.3.2 La concentration de la solution peut étre réduite dans
un rapport de 10 pour les appareils a haute sensibilité par trans-
vasement de 10 ml de solution de 4.2 dans une fiole jaugée en
polypropyléne de 100 ml. Ajouter 10 mi de solution de chlorure
de césium (3.4), puis 10 ml de solution de chlorure d’ammo-
nium (3.3) et compléter jusqu’au trait de jauge.

4.4 Préparation des solutions d'étalonnage et
d’essai a blanc

4.4.1 Préparer au moins six solutions de la maniére indiquée
en 4.2, de composition de matrice aussi voisine que possible de
celle de la prise d'essai a analyser, mais sans compléter au
volume. Puis, ajouter des volumes croissants de solutions de
réserve convenablement diluées des éléments a doser selon les
gammes de concentration a considérer. Compléter le volume &
100 ml et homogénéiser.
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4.4.2 Préparer également, si besoin est, des solutions d'éta-
lonnage a matrice diluée de la maniére indiquée en 4.3 pour des
volumes de dilution de 1 000 ml.

4.4.3 Préparer au moins deux solutions d’essai a blanc (voir
4.4.1) sans ajouter I'élément particulier a doser.

4.5 Réglage du spectrométre d’absorption
atomique

PRECAUTIONS DE SECURITE: Respecter les instruc-
tions du constructeur pour I'allumage et I’'extinction de la
flamme.

Parfaire la réponse de I'appareil a la longueur d’onde correspon-
dant a I'élément a doser. Voir le tableau.

Préchauffer le brileur pendant environ 5 min. Régler I'arrivée
du combustible, puis affiner le réglage du brileur de maniére a
obtenir une absorption maximale a I'aspiration d'une solution
d’étalonnage. Vérifier qu’il n'y a pas de dérive de la valeur
d'absorbance. Aspirer de I'eau et prendre comme zéro d’absor-
bance la valeur correspondant a |'eau.

4.6 Mesures d’absorbance atomique

4.6.1 Aspirer d’abord les solutions d’essai a blanc puis, suc-
cessivement, les solutions d’étalonnage et d’essai, et relever les
valeurs correspondantes. Aspirer de I'eau entre chaque solu-
tion. Faire au moins deux relevés 'par solution ' Les' particules
solides s’accumulant a la fente du brileur doivent étre enle-
vées, sinon elles provoquent une diminution de sensibilité.

4.6.2 Etablir une courbe d’étalonnage par relevé des valeurs
d’'absorbance des solutions d'étalonnage corrigées, en tenant
compte de I'essai a blanc, en fonction de la concentration de
I’élément exprimée en milligrammes par litre.

4.6.3 Convertir les valeurs d'absorbance des solutions d’essai
corrigées en tenant compte de I’essai a blanc en milligrammes
d’élément dosé par litre au moyen de la courbe d’étalonnage.

5 Expression des résultats

5.1 Calcul

La teneur en I'élément considéré, exprimée en pourcentage en
masse, est donnée par la formule

cxV
104 x m
ou
¢ est la concentration, en milligrammes par litre, de 1'élé-
ment dans la solution d’essai;

V est le volume de dilution, en millilitres;

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

5.2 Tolérances admissibles

L’écart entre trois dosages indépendants ne doit pas dépasser
0,000 5 % (en valeur absolue), a la limite inférieure de détermi-
nation..ll ne doit pas dépasser 0,002 % au niveau de 0,02 %.

5.3 "Résultat final

Indiquer la moyenne arithmétique des dosages acceptables
arrondie a 0,001 % (m/m) prés. Si la teneur en |'élément consi-
déré est inférieure & 0,001 % (m/m) ou supérieure a 0,02 %
(m/m), indiquer simplement moins de 0,001 % (m/m) ou supé-
rieure 3 0,02 % (m/m).

Tableau — Parameétres de l'appareil et caractéristiques des fonctions d’étalonnage

Volume de dilution (V) Sensibilité inverse Domaine
Elément| pour 1 g de prise d’essai’ Oxydant Longueur d’onde pour 1 % d’'absorption” linéaire! Notes
mi nm ug/mi
Ca 100 N,O 422,7 0,03 0,001 a0,02 1
K 100 air 769,9 0,04 0,000 5 a 0,02
Mg 100 N,O 285,2 0,02 0,0003 40,04
Na 100 air 589,3 0,02 0,000 5 a 0,02 2

1) A titre d’information seulement.

NOTES

1 La sensibilité est fortement fonction de la composition de la matrice.

2 Utiliser le doublet.
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