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Avant-propos
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Minerais de manganése et de chrome — Méthodes
expérimentales d’'évaluation de la variation de qualité et
méthodes de contrdle de la fidélité de I’'échantillonnage

1 Objet et domaine d'application

La présente Norme internationale spécifie des méthodes expéri-
mentales d'évaluation de la variation de qualité des minerais de
manganése et de chrome naturels ou traités en vue de définir
les modalités de I'échantillonnage par la méthode systématique
a intervalle de masse et par la méthode en deux temps prévues
dans les Normes internationales appropriées. Ce document
spécifie aussi des méthodes de contrdle de la fidélité de I'échan-
tillonnage par la méthode systématique a intervalle de masse
constant et la méthode en deux temps.

NOTE — L’évaluation de la variation de-qualité pounsles;modalités de
I'échantillonnage par la méthode systématique a intervalle de temps
doit &tre obtenue sur la base de la méthode systématique a intervalle de
masse constant.

2 Références

ISO 4296/1, Minerais de manganése — Echantillonnage’ -
Partie 1: Echantillonnage par prélévements.

ISO 4296/2, Minerais de manganése — Echantillonnage —
Partie 2: Préparation des échantillons.

3 Méthodes expérimentales d’évaluation de
la variation de qualité — Généralités

3.1 Variation de qualité

La variation de qualité est une mesure de I'hétérogénéité du
minerai et est exprimée par |'écart-type désigné par a. Il peut
étre |'écart-type a I'intérieur des strates ou des intervalles entre
les prises de prélévements, désigné par a,,, pour I'échantillon-
nage systématique a intervalle de masse et peut étre aussi
I'écart-type entre wagons, camions, containers (nommés plus
bas — wagons) désigné par ay,, ou I'écart-type a l'intérieur des
wagons, désigné par g, pour I'échantillonnage en deux temps.

3.2 Caractéres de qualité

Le caractére de qualité choisi pour déterminer la variation de
qualité doit étre la teneur en manganése pour les minerais de
manganése et la teneur en oxyde de chrome pour les minerais
de chrome.

NOTE — D’autres caractéristiques de qualité telles que I’'humidité, la
distribution granulométrique, etc. peuvent étre admises et prises en
considération.

3.3 Evaluation de la variation de qualité

La variation de qualité doit étre déterminée pour chaque type de
minerai spécifié entre les parties contractantes.

3.4 Livraisons pour I'expérimentation

Il est recommandé que I'importance des livraisons sélection-
nées pour les buts de I'expérimentation soit de 3 000 t ou plus,
et que |'échantillon global soit constitué de 50 prélévements ou
plus.

3.5 Méthodes d’'échantillonnage et essais

L'échantillonnage, la préparation des échantillons, I'analyse
chimique et les essais pour les buts de I'expérimentation
doivent étre effectués conformément aux Normes internatio-
nales appropriées.

3.6 Durée de I'expérimentation

L'expérimentation doit étre effectuée sur la base de la livraison
et doit étre répétée cinq fois. Dans le cas de I'échantillonnage
systématique, I'expérimentation doit &tre effectuée soit sur
toute la livraison, soit sur une partie de la livraison. Dans le cas
d’échantillonnage en deux temps, I'expérimentation est effec-
tuée sur 10 wagons de M wagons d’une livraison.

3.7 Fréquence de I'expérimentation

Il est recommandé d’effectuer une expérimentation 3 partir de
I'évaluation de la variation de qualité de chaque type de minerai
d’une livraison réguliére & des intervalles réguliers, par exemple,
deux fois par an ou en cas de nécessité.

4 Méthodes expérimentales
4.1 Méthode d’échantillonnage systématique

4.1.1 La présente méthode est applicable & I'estimation de
i'écart-type a I'intérieur des strates, o,,, dans le cas de I'échan-
tillonnage systématique a intervalle de masse constant; elle est
applicable dans les ports de chargement ou de déchargement.

4.1.2 Pour effectuer I'expérimentation, la livraison ou partie
de la livraison doit &tre divisée en cinq parties (k = 5) de masse
égale.
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4.1.3 10 prélevements doivent étre pris de chaque partie, un
échantillon expérimental étant constitué de 50 prélévements.
Chaque prélévement doit étre effectué a intervalle de masse
constant et 3 un instant choisi au hasard a I'intérieur du premier
intervalle.

4.1.4 Cinq prélévements consécutifs impairs du début doivent
constituer un sous-échantillon impair, désigné par A, et cing
prélévements consécutifs pairs du début doivent constituer un
sous-échantillon pair, désigné par B. Voir figure 1.

4.15 Les échantillons pour analyse chimique doivent étre pré-
parés a partir des sous-échantillons A et B : un seul échantillon
final est préparé, en rejetant une des deux portions divisées
pour le sous-échantillon A ; et une paire d'échantillons finals est
préparée 3 partir de deux portions divisées pour le sous-
échantillon B. Voir figure 2.

4.1.6 Un seul dosage doit étre effectué sur tous les échantil-
lons finals. La succession de 15 dosages des échantillons expé-
rimentaux est établie au hasard, ou les dosages expérimentaux
et de routine doivent étre réunis; dans ce cas, les dosages
doivent étre effectués au hasard. Les mesures individuelles doi-
vent étre notées conformément a la figure 2.

4.1.7 |l est recommandé de présentef les fésultats de I’expéri-
mentation selon la feuille des résultats, comme indiqué dans le
tableau 1.

4.2 Meéthode d’échantillonnage en deux temps

4.21 La présente méthode est applicable a I'estimationcde
I'écart-type entre wagons, g}, et I'écart-type a l'intérieur des
wagons, a,,, dans le cas de I'échantillonnage en deux temps
d’une livraison pendant le chargement ou le déchargement du
minerai des wagons.

4.2.2 Dans le cas de l'échantillonnage d’une livraison du
wagon d’un nombre total de 10 (m = 10), ces wagons doivent
étre sélectionnés 3 intervalle de masse constant, & un instant
choisi au hasard, au premier stade de I'échantillonnage en deux
temps.

4.2.3 Au second stade de I'échantillonnage en deux temps,
chacun des quatre prélévements (n = 4) doit étre prélevé du
minerai au hasard & l'intérieur des wagons sélectionnés pour
obtenir 40 prélévements.

4.2.4 Les deux sous-échantillons pairs différents désignés par
(Cq, Cy), (D4, D), constitués chacun de 10 prélévements, sont
obtenus de la maniére suivante: C; et C, sont constitués
chacun d’'un prélévement de 10 wagons sélectionnés; D, est
constitué de deux prélévements effectués sur cing wagons
pairs, D, est constitué de deux prélévements effectués sur cinq
wagons impairs. (Voir figure 3.)

4.2.5 Les échantillons pour analyse chimique doivent étre pré-
parés & partir des sous-échantillons C;, C,; D¢, D5: un seul
échantillon final est préparé a partir de chacune des deux paires
de sous-échantillons différents.

4.2.6 Les dosages en double doivent étre effectués sur tous
les échantillons finals. La succession des analyses chimiques
des échantillons expérimentaux doit étre établie au hasard, ou
des échantillons expérimentaux et de routine sont réunis pour
I'analyse qui doit &tre effectuée au hasard. Les mesures indivi-
duelles doivent étre données conformément a la figure 3.

4.2.7 |l est recommandé de présenter les résultats de I'expéri-
mentation selon la feuille des résultats, comme indiqué dans le
tableau 2.

5 Meéthodes d’analyse des résultats de
I'expérimentation

5.1 Méthode d'échantillonnage systématique

Cette méthode est applicable aux résultats de I'expérimentation
obtenus-conformément a-la méthode spécifiée en 4.1. La pro-
cédure d'évaluation’de la/ variation de qualité est donnée en
5.1.1.a 5.1.3.

5.1.1 Calculer la valeur estimée de la fidélité combinée de divi-
sion"et’de mesure d'un sous-échantillon exprimée en variance:

1
Ry = —5(|b11—b12| + by — byl + ... + |bs = bg))
(Y

G2y = (Ry/dp)? 2"

b;1. bjo sont les i-emes mesures de chaque paire d'échan-
tillons;

E, est la moyenne des étendues de cing paires d'échan-
tillons;

GZDM est |'estimation de la fidélité combinée de division et
de mesure, exprimée en variance;

d, est le facteur pour 'obtention de I'écart-type de I'éten-
due (dy = 1,128 pour une paire de mesures).

Lorsque I'estimation de la fidélité de mesure (GZM) est obtenue,
I'estimation de la fidélité de division (320) peut étre calculée a
partir de I'équation

2 22 22
g5 = O5m — Om ... (3)

1) Source: ASTM. ASTM Manual on Quality Control of Materials. Philadelphia, PA, American Society for Testing and Materials, 1951.



5.1.2 Calculer I'estimation de la variation de qualité a I'inté-
rieur des strates, qui est composée de fidélité de division et de
mesure

+ | a5 = bg )
. (4)

= 1
Ry = -5—(|'a1-b11| +]ay—byl + ...

ou

= 1
Ry = §(|a1—b12| +|ag—by| + -+ + | a5 — bgy )

... 4)
(@)? = n(Ry/dy)? ... (B)
donc
(G2 = 5(R5/1,128)2 ... (6)
ol

aq, bjy, bjp sont les i-emes mesures d'un seul échantillon
final et celles de chaque paire d’échantillons finals;

Ez est la moyenne des étendues de cing paires d’échantil-
lons (a et by) ou (a et by);

n est le nombre de prélévements' constituant un-sous-
échantillon (dans la présente méthode n, = 5);

(@,,)? est I'estimation de la variation de qualité & I'intérieur
des strates, y compris 63,,.

Dans le cas de b, choisi au hasard, I'équation (4) est utilisée ;
lorsque b, est choisi, I'équation (4') est utilisée.

5.1.3 Calculer I'estimation de la variation de qualité a I'inté-
rieur des strates 62, 03, est exclu, en utilisant I'équation (7),
obtenue & partir des équations (2) et (5)

82 = (G2 - 83y, .

5.2 Maéthode d'échantillonnage en deux temps

Cette méthode est applicable aux résultats expérimentaux obte-
nus conformément a la méthode spécifiée en 4.2. Le calcul de
I'estimation de la variation de qualité est donné en 5.2.1
et5.2.2.

5.2.1 Calculer la valeur de la fidélité combinée de division et
de mesure des sous-échantillons, exprimée en variance

Ry = = (|Cyy = Cpa| + | Cy = Cyp| +

NN

+|Dyy=Dyp| + | Dy —Dpl) ... (8)

62, = (R/dy)? .. (@
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Cyi. Cyi, Dy;, Dy; sont les i-emes mesures de deux paires
d'échantillons différents;

R est la moyenne des étendues des paires d'échantillons
différents;

o3 etd, sont tels que définis en 5.1.1.

Pour calculer EZD, voir I'équation (3).

5.2.2" Calculer la valeur estimée de la variation de qualité
entre wagons et a |'intérieur des wagons a partir des équations
(10) a (14)

- 1 _ 1
Xc1 = E (C” + C12) Xco = —2' (021 + sz)

. (10)
Xpr = ';'(Dn + Dy  Xpp = ‘;'(Dm + Dy)
Rc = |x¢y — ¥cal Rp = | Xp1 — Xpol <
donc,
0% = ml(Rp/dy)? — (R¢/dp)2/2 ... (12)
(G2 =/ml(R¢/dp)? — (Gpp)?/2] ... (13)
Z0u
a2, = m{(Rc/dy)? - (63 + 63,/21} ... (14)
ou

Xc1. Xc2, Xp1. Xpo sont les moyennes arithmétiques de
chaque dosage en double de deux paires d’échantillons
différents;

R¢, Rp sont les étendues de chaque moyenne arithmé-
tique de deux paires d’échantillons différents;

m est le nombre de wagons sélectionnés au premier stade
de I'échantillonnage en deux temps (dans la présente
méthode, m = 10);

3% est I'estimation de la variation de qualité entre wagons,
exprimée en variance;

Gsv est I'estimation de la variation de qualité a I'intérieur
des wagons, exprimée en variance.

Dans le cas de la possibilité de I'estimation de la fidélité combi-
née de la division et de la mesure, GZDM, du minerai de type spé-
cifique ou sur la base de I'expérimentation a partir de 4.1 et 5.1
(échantillonnage systématique) ou & partir d'une autre expéri-
mentation, cette valeur estimée peut étre utilisée, et une partie

1) Source de la base théorique: PearsoN, E.S. The Application of Statistical Methods to Industrial Standardization and Quality Control,

No 600-1935. London, UK, British Standards Institution, 1935.
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de la présente expérimentation peut étre simplifiée. Dans ce
cas, chaque dosage isolé doit étre effectué sur les deux paires
d’échantillons différents pour les mesures Cy, Cy; D4, D, (voir
la figure 3), puis (Gpy)%/2 doit étre remplacé dans I'équation
(13) par 63, et 32, /2 et par 52, dans I'équation (14).

5.3 Observation

Lors de I'analyse des résultats, si la valeur de la variance devient
négative, elle doit &tre considérée comme égale a zéro, 62 =0,
a condition que d’autres défauts ne soient pas décelés lors des
expérimentations.

6 Expression des résultats

Les valeurs évaluées de la variation de qualité obtenues a partir
de cing expérimentations doivent étre totalisées selon la procé-
dure spécifiée en 6.1 et 6.2.

6.1 Echantillonnage systématique

La moyenne des valeurs estimées de I'écart-type a I'intérieur
des strates, g,,, doit étre obtenue par |'équation (15).

_ 1 ~
°w=l/ ;ZG&

... 115)

2, est la valeur obtenue par I'équation (7);

h est le nombre de valeurs 33, (normalement 4 = B){

La variation de qualité est surestimée si la valeur estimée a&v,
dans laquelle est incluse la valeur O'ZDM et qui est désignée par
(;,)?, est utilisée dans I'équation (15).

6.2 Echantillonnage en deux temps

La moyenne arithmétique correspondante des valeurs estimées
de I'écart-type entre wagons, g}, et de I'écart-type a I'intérieur
des wagons, a,,, doit &tre obtenue & partir des équations (16)
et (17) respectivement.

Gy =/ %Eag .. (8)
aw=[/ %23% G

ou
3% est la valeur obtenue par I'équation (12);

331 est la valeur obtenue par I’'équation (14) ;

h est le nombre des valeurs G2 ou 62, (normalement
h = 5).

La variation de qualité est surestimée si la valeur estimée, asv,
dans laquelle est incluse la valeur aZD et qui est désignée par
()2, est utilisée dans les équations HG) et (17).

7 Classification de la variation de qualité

7.1 Les valeurs évaluées de la variation de qualité obtenues
au cours de I'expérimentation sont les valeurs «estimées» des
paramétres d'échantillonnage. Ainsi donc, les parties autori-
sées, responsables pour I'échantillonnage, doivent prendre en
considération des circonstances de la situation du minerai de
chaque type dans les mines pour la détermination des valeurs
de I'écart-type comme les valeurs « connues».

NOTE — Les paramétres d'échantillonnage utilisés pour la classifica-
tion des valeurs de la variation de qualité dans les Normes inter-
nationales appropriées, sont, donnés comme |'écart-type « connu ».

7.2 | Laorsqueda valeur ou les valeurs de I'écart-type du minerai
de type donné sont déterminées pour le but de I'échantillon-
nage, la variation de qualité doit étre classée dans n’'importe
laquelle des deux catégories («grande» ou «petite») ou dans
lesstrois/ catégories:(« grande», «moyenne» et «petite») de la
variation-de qualité, selon les circonstances.

7.3 llconvient de prendre en considération que la variation de
qualité puisse changer par suite de modification de facteurs tels
que les suivants:

a) gisements de minerai dans la mine;

b) méthode d'extraction;

c) méthode de traitement du minerai;

d) méthode de stockage et d’enrichissement;

e) méthode de chargement et de déchargement;

f) importance de la livraison.

Voir 3.7.
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Partie 1 Partie 2 Partie 5
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Figure 1 — Schéma de constitution des sous-échantillons (exemple)
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@ Sous-échantillon
O Division
@ Echantillon final pour analyse chimique

L] Mesure de la prise d’essai

Figure 2 — Schéma de préparation des échantillons finals (exemple)
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(Wagons sélectionnés d'une seule livraison)
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Figure 3 — Schéma de constitution des sous-échantillons et préparation des échantillons finals (exemple)
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Identification et masse d’une livraison :
Masse de prélévement (kg) :
Nombre de prélévements :

Dates de I'expérimentation :

Parties Caractéres de qualité (par exemple % Mn)

a; by bia | by = bjzl la; — biy| ou |a; = bj3|

Moyenne des étendues Ry R,y

Calcul

a3y = (Ry/1,128)2 =

(@,)2 = 5(R,/1,128)2 =

w = WOW/™ = 0"ppg = e

52 = ()2 - 3%y =

Tableau 2 — Feuille de résultats pour I'expérimentation sur I'échantillonnage en deux temps (exemple)

Objet de I'expérimentation :

Type de minerai : (par exemple minerai de manganése «A»)
Identification et masse d’une livraison:

Masse du prélévement (kg) :

Nombre de prélévements :

Dates de I'expérimentation :

Désignation d'un Caracteres de qualité (par exemple % Mn)
sous-échantillon Analyse 1 Analyse 2 R .
Cq Xci
Cy *c2
Dy *p1
D, ' ¥p2
Moyenne des étendues R

Calcul

22 — (R 2

624 = (RNJ2812 = ...

RC=|EC1 —fcz|= ................ RD=|')?D1 —)?Dz e

62 = 5[(Rp/1,128)2 — (Rc/1,128)2] =

Q
)
I

2 = 10[(Rc/1,128)2 — (Gpm¥/2] =
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