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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 geéneéral
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 1'|SO 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/I’approbation de 75 % au moins
des comités membyres votants.

La Norme internationale ISO 8685 a été élaborée par le comité techni-
que ISO/TC 129, Minerais alumineux, sous-comit¢ SC 1,
Echantillonnage-:

Lescannexes A, B.C etyD de la présente Norme internationaie sont
données uniquement & titre d’information.
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NORME INTERNATIONALE

ISO 8685:1992(F)

Minerais alumineux — Procédés d’échantillonnage

1 Domaine d’application

La présente Norme internationale prescrit des pro-
cédés d’échantillonnage pour les minerais
alumineux par prélévements sur le minerai en
mouvement ou en postes fixes (y compris échantil-
lonnage sur convoyeur arrété). Ces prélévements
visent a constituer les échantilions globaux servant
a préparer I’échantillon pour essai. L’échantillon-
nage sur convoyeur arrété constitue la méthode de
référence a laquelle peuvent,étre comparées, toutes
les autres méthodes d’échantilonnage. 41 *échantil-
lonnage des minerais en mouvement est.la méthode
préférentielle. L’échantillonnage par prélevements
en postes fixes n‘est 4 envisager que lorsque
I’échantillonnage du minerai en mouvement n/est
pas possible, les modes opératoires décrits. dans la
présente Norme internationale ne permettant que
de minimiser certaines des erreurs qu’implique le
prélevement en postes fixes.

Bien que la présente Norme internationale soit cen-
sée s’appliquer & I’échantillonnage de tous les mi-
nerais alumineux en mouvement, les modes
opératoires peuvent ne pas étre utilisables en cas
de trop grande ségrégation du minerai, comme cela
arrive lorsque le minerai est trop humide et donc
devient collant, ou au contraire s’il est trop sec, a
cause de la formation de poussiére. Dans ce cas, il
peut s’avérer nécessaire de revenir a I"échantilion-
nage sur convoyeur arrété.

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 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

1) A publier.

des normes indiquées ci-aprés. Les membres de la
CEl et de I'ISO possédent le registre des Normes
internationales en vigueur a un moment donné.

ISO 565:1990, Tamis de controle — Tissus métalli-
ques, téles métalliques perforées et feuilles
électroformées — Dimensions nominales des ouver-
tures.

ISO 3534:1977, Statistique — Vocabulaire et symbo-
les.

ISO_6138:1991, Minerais alumineux — Détermination
expérimentale de I’'hétérogénéité de constitution.

ISO 6139:—", Minerais alumineux — Détermination
expérimentale de I’hétérogénéité de distribution d’un
fot.

1SO 6140:1991, Minerais alumineux — Préparation
des échantillons.

1SO 9033:1989, Minerais alumineux — Détermination
de I'humidité du matériau en vrac.

ISO 10226:1991, Minerais alumineux — Méthodes ex-
périmentales de contréle de I'erreur systématique
d’'échantillonnage.

ISO 10277 —", Minerais alumineux -- Méthodes ex-
périmentales de contrdle de la fidélité d’échantillon-
nage.

3 Définitions

Pour les besoins de la présente Norme internatio-
nale, les définitions de I'l1SO 3534 (incluant les ter-
mes «fidélité» et «précision») et les suivantes
s’appliquent,

3.1 erreur systématique: Tendance & obtenir une
valeur systématiquement plus élevée ou plus faible
que la valeur vraie. Egalement, différence entre la
valeur vraie et le résultat moyen obtenu a partir
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d’un grand nombre de déterminations par une me-
thode non absolue.

3.2 division & masse constante: Type de division
dans laquelie la portion retenue sur les différents
prélevements élémentaires est de masse uniforme.

3.3 coupe: Passage unique du dispositif d’échan-
tillonnage dans le minerai en mouvement.

3.4 prélévement élémentaire divisé: Quantité de
minerai obtenue par division d’un prélévement élé-
mentaire pour en réduire la masse.

3.5 division: Méthode permettant de réduire la
masse d’un échantillon (sans modifier la dimension
granulométrique des parties constitutives) en ne re-
tenant qu’une portion représentative et en rejetant
le reste.

3.6 division a temps fixe: Méthode de division
d’échantillon dans laquelle la portion des préleve-
ments élémentaires retenue est une proportion
constante de ia masse originelle;

3.7 échantillonnage en double: Cas particulier
d’échantillonnage multiple (avec deux échantillons
seulement) visant a estimer la fidélité moyenne de
{’échantillonnage d’un certain nombre de lots ou
d’unités d’échantillonnage.

3.8 échantillon global: Echantillon formé de la
combinaison, en proportions correctes, de tous les
prélévements primaires ou sous-échantillons, a
|’état brut ou préparés individuellement a un mo-
ment donné de la préparation de l'échantillon, et
servant a la préparation d’un échantillon pour labo-
ratoire.

3.9 prélévement élémentaire: Quantité de matériau
prélevé dans un lot en une seule passe par un dis-
positif d’échantillonnage.

3.10 lot: Quantité d’un minerai livrée en une seule
fois pour lequel les critéres de qualité sont a déter-
miner.

NOTE 1 Le lot peut étre constitué d’une ou de plusieurs
unités d’échantillonnage.

3.11 lot isolé: Lot & échantillonner sans connaitre
ses caractéristiques d’échantillonnage.

3.12 échantillonnage manuel: Opération d’échantil-
lonnage ol les prélévements élémentaires consti-
tuant les sous-échantillons ou les échantillons
globaux sont extraits au moyen d’un appareillage
manuel.

3.13 échantillonnage a masse constante: Méthode
d’extraction des prélévements élémentaires a inter-
valles de masse uniforme sur le lot ou sur l'unité
d’échantillonnage.

3.14 échantillonnage mécanique: Opération
d’échantillonnage ou les prélévements élémentaires
formant les sous-échantillons et échantillons glo-
baux sont extraits par une machine d’échantillon-
nage.

3.15 dimension granulométrique nominale maxi-
male: Dimension d’ouverture du tamis le plus fin
(conforme & I'ISO 565) sur lequel passe 95 % de la
masse du minerai.

3.16 échantillonnage stratifié au hasard: Extraction
de prélévements irrégulierement répartis selon des
intervalles constants de temps, de masse ou d’es-
pace.

3.17 réduction (granulométrique): Diminution de la
taille des parties constituant I"échantillon sans mo-
dification de sa_masse ou de sa composition.

3.18 ¢ échantillonnage multiple: Extraction de prélé-
vements élémentaires dans un lot a des intervalles
égaux de temps, de masse ou d’espace.

NOTE 2| c/Les prélévements sont répartis a tour de role
dans o des,oconteneurs différents pour constituer des
échantillons multiples de masses approximativement
égales.

3.19 unité d’échantillonnage: Nombre donné d’uni-
tés distinctes (trains, sections de convoyeurs, pro-
ductions journaliéres) qui constituent un lot.

3.20 strates: Parties d'un lot ou d’une unité
d’échantillonnage approximativement égales, divi-
sées sur |a base d’intervalles de temps, de masse
ou d’espace.

3.21 sous-échantillon: Quantité de minerai consti-
tuée de plusieurs prélevements effectués sur une
partie d’un lot. Egalement, combinaison d’un certain
nombre de prélévements élémentaires dont chacun
a été individuellement préparé si besoin est.

3.22 échantillonnage systématique stratifié: Extrac-
tion, a intervalles réguliers, de prélévements élé-
mentaires répartis selon des intervalles constants
de temps, de masse ou d’espace.

3.23 échantillonnage a temps constant: Mode d’ex-
traction des prélévements élémentaires a des inter-
valles de temps uniformes dans le lot ou l'unité
d’échantillonnage.



4 Etablissement d’un plan
d’échantillonnage

4.1 Généralités

La caractéristique de base d’un plan d’échantillon-
nage correct est que toutes les particules du lot
aient une probabilité égale d’étre choisies et de fi-
gurer dans I"échantillon global final pour analyse.
Tout écart par rapport a cette régle peut se traduire
par une perte inacceptable de précision et de fidé-
lité. Aucun plan d’échantillonnage incorrect ne peut
donner d’échantillons représentatifs.

L’échantillonnage doit s’effectuer de facon systé-
matique a masse constante (voir article 8) ou a
temps constant (voir article 9), mais seulement s’il
est prouvé qu’il ne sera pas faussé par une erreur
systématique due & une variation périodique de la
gualité ou de la quantité qui peut coincider plus ou
moins exactement avec un multiple quelconque de
I’intervalle d’échantillonnage choisi.

Un coupeur de jet primaire peut ainsi effectuer les
prélévements dans un minerai en mouvement repris
au tas de stockage par unjexcavateur a roue-pelle.
Aux deux extrémités de la course de I'excavateur,
le minerai repris dans le tas peut avoir desrproprigé+
tés differentes de celles qu’il présente au milieu du
tas (par suite de ségrégation) et il est donc tout 2 fait
possible qu’a chaque coupe effectuée par le-cou-
peur de jet, on préléeve duminerai'provenant'de’ ces
extrémités. D’ou la possibilité d'une erreurdsysté-
matique.

Les mémes réserves s’appliquent aux stades se-
condaires et ultérieurs de division si I'on pressent
la possibilité d’erreur systématique, compte tenu de
la maniére dont le minerai est manutentionné et
présenté dans "appareil diviseur.

Dans tous ces cas, il est fortement recommandé
d’effectuer un échantillonnage stratifié au hasard a
temps ou a masse fixe (voir article 10).

Les méthodes de prélévements des sous-
échantillons et de préparation des échantillons dé-
pendent du choix arrété pour le plan
d’échantilionnage et des mesures nécessaires pout
réduire au maximum les erreurs systématiques
pouvant surgir au cours des étapes ultérieures de
division.

4.2 Sécurité des opérateurs

La sécurité des opérateurs est un critére essentiel
a prendre en compte quelle que soit la méthode
utilisée pour prélever les échantillons en postes
fixes. Les codes de sécurité correspondants doivent
étre appliqués.

ISO 8685:1992(F)

4.3 Mode général d’échantilionnage

L’échantillonnage se déroule en régle générale
comme suit:

a) définir le but du prélévement, par exemple sur-
veillance de la production, transactions com-
merciales;

b) déterminer le caractére de qualité a mesurer et
prescrire la fidélité globale et la fidélité de
I’échantillonnage;

c) déterminer le lot ou la partie de lot a échan-
tillonner;

d) déterminer la dimension granuilométrique nomi-
nale maximale et la masse volumique des parti-
cules du minerai a échantillonner en vue de fixer
la masse minimale de ['échantillon global, la
masse des prélévements élémentaires primaires
et 'ouverture du compteur en cas d’échantillon-
nage mécanique, ou la dimension de la poche
en cas.d’échantillonnage manuel;

e) déterminer la variance des prélévements élé-
mentaires, V,, ou des parameétres du vario-
gramme si l'on utilise cette méthode pour définir
le ou les caractére(s) de qualité considéré(s)
{voir-1S0.6139);

f) déterminer le coefficient de variation entre parti-
cules, C, du ou des caractére(s) de qualité
considéré(s) (voir ISO 6138);

g) déterminer le nombre minimal de prélévements
élémentaires, n, et d’unités d’échantillonnage, k,
permettant d’atteindre la fidélité d’échantilion-
nage recherchée (voir article 5);

h) déterminer la masse minimale d’échantilion glo-
bal permettant d’atteindre la variance d’échan-
tillonnage recherchée (voir article 6);

i) déterminer la masse minimale du prélévement
élémentaire primaire (voir article 7);

j) déterminer I'intervalle d’échantillonnage en ton-
nes pour I'échantillonnage systématique stratifié
a masse constante (voir article 8) et I’échantil-
lonnage stratifié au hasard a intervalles de mas-
ses fixes (voir article 10) ou en minutes pour
I’échantillonnage stratifié a temps constant {voir
article 9) et I’échantillonnage systématique stra-
tifié au hasard a intervalles de temps fixes (voir
article 10);

k) extraire les prélévements élémentaires aux in-
tervalles déterminés en j) pendant toute la ma-
nutention du lot;
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I) combiner les prélévements élémentaires (voir
8.5 ou 9.5) en sous-échantillons ou en un échan-
tilion global (voir 'exemple donné a la figure 1);

m) en général les sous-échantillons sont préparés
et analysés séparément pour améliorer la fidélité
globale; ils peuvent aussi étre préparés de ma-
niere

1) a faciliter la manutention des matériaux,

2) a fournir des informations au fur et 3 mesure
sur la qualité du lot,

3) a offrir, aprés division, des échantillons de
référence ou de réserve,

4) a réduire I'erreur systématique des résultats
de l'essai de détermination de I"humidité d'un
lot important soumis, de par les conditions
climatiques, a des pertes {ou a des gains)
d’humidité.

Il est admis de diviser les prélévements ‘€lémentai-
res a I’étape ) avant de constituer I"échantillon glo-
bal ou le sous-échantillon si la masse)du
prélévement élémentaire divisé dépasse la masse
minimale déterminée a I’étape i). Si I'on broie la to-
talité du prélévement élémentaire primaire ou du
prélévement élémentaire diviséppour permettre une
division ultérieure, il sera nécessaire de recalculer
la masse minimale de |"échantillon giobal et la
masse du prélévement élémentaire primaire ou di-
visé en prenant comme base la dimension granulo-
métrique nominale maximale du minerai broyé.

NOTE3 En cas d’échantillonnage d’un lot isolé dont on
ne connait, pour les caractéres de qualité considérés, ni
la variance des prélévements élémentaires (ou le
variogramme), ni le coefficient de variation entre particu-
les C,, il n"est pas possible de définir un plan d’échantil-
lonnage garantissant la fidélité d’échantillonnage
prescrite. Dans ce cas, il convient que le nombre de pré-
léevements élémentaires a réaliser et leurs masses fas-
sent I’objet d’un accord entre les parties intéressées. Une
fois I'échantillonnage d’un lot isolé terminé, il est toutefois
possible de déterminer la fidélité globale obtenue en uti-
lisant 1a méthode appropriée prescrite dans I'ISO 10277.

4.4 Variance globale

La variance globale, symbolisée par agpM, de me-
sure de la valeur moyenne de chaque caractére de
qualité se compose de trois éléments, & savoir Ia
variance d’échantillonnage, la variance de prépa-
ration de |’échantillon et la variance de |'analyse.
La relation entre ces trois éléments est la suivante:

2 2, 2, 2
0spm = 05 t+ ap + oy

ou
2 . ;s .
og est |la variance de I’échantillonnage;
2 . . .
op est la variance de la préparation de
I"échantilion;

2 H ’
oM est la variance de I’analyse (mesurage).

L’ISO 10226 indique comment déterminer og, op et
O'M.

La variance de I’échantilonnage se compose de
deux éléments: la variance des fluctuations de la
qualité a court terme aéE, et la variance des fluc-
tuations de la qualité a long terme "ész-

Elle s’exprime comme suit:
2_ 2 2
05 = 0qe1 + Iqe2

La variance des fluctuations de la qualité a court
terme se compose elle-méme de deux éléments:

2 2 2
oqe1 = Op + 0ge

ou
af:E estila variance de 'erreur fondamentale;
oéE est la variance de l'erreur de ségréga-
tion.
Par, suite,

2 2 2 2
ag = opg -+ oge + Oqe2

La variance de |'erreur fondamentale dépend de la
masse de 1"échantillon global, tandis que les deux
autres éléments dépendent de I’'hétérogénéité de
distribution du minerai et du nombre de préléve-
ments élémentaires. Dans la présente Norme inter-
nationale, la masse minimale de {"échantillon global
(voir 6.1) est choisie de sorte que

2 Og

Dans I"équation de népM ci-dessus, la majeure partie
de la variance globale est souvent due a des erreurs
d’échantillonnage. Si le résultat a obtenir doit né-
anmoins étre trés précis et si les erreurs d’échan-
tillonnage ont été réduites le plus possible, il faut
envisager d’augmenter le nombre de préparations
ou analyses d’échantillons pour réduire les compo-
santes correspondantes de la variance globale. On
peut ainsi effectuer des déterminations multiples sur
le méme échantillon global ou, de préférence, sub-
diviser le lot en un certain nombre d’unités
d’échantillonnage et préparer, puis analyser un
sous-échantillon pour chaque unité d’échantillon-
nage (voir figure 1).
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Figure 1 — Exemple de plan d’échantillonnage comportant six prélévements secondaires

(Les étapes d’homogénéisation, de réduction et de division ont été supprimées aux fins de simplification.)
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La variance globale s’obtiendra alors comme suit.

a) Si un seul échantillon global est constitué sur le
lot et si I'on effectue sur cet échantillon global »
déterminations répétées,

2
2 _ 2 2, ™

Ogppm = Og + Up '*'—'?—

b) Si l'on prépare et analyse k sous-échantillons,
chacun constitué d’un nombre égal de préléve-
ments élémentaires, et si I'on effectue sur cha-
gue sous-échantillon r déterminations répétées,

0_2

2 M

2 2, %ty
Ospm = O

5 Nombre de prélévements élémentaires
et d’unités d’échantillonnage

5.1 Généralités

Le nombre de prélévements élémentaires primaires
a effectuer dans un lot ou unejunité d’échantilion-
nage pour respecter la variance d’échantillonnage
requise est fonction de la variabilité du (caractere
déterminé. Cette variabilité dépend du degré de sé-
grégation observé dans le minerai, de la dimension
granulométrique du minerai et de la masse du lot
ou de l'unité d’échantillonnage”Elle''se "détermine
de facon expérimentale pour chaque type de“mi-
nerai et s’exprime en termes de variance de prélé-
vements élémentaires V¥, ou de l‘ordonnée a
'origine sur le variogramme et du gradient {de la
pente) de celui-ci, conformément a I'ISO 6139.

ATTENTION — La détermination de I’humidité mérite
une attention particuliére en raison de la difficulté
extréme, voire de l'impossibilité, de conserver a
I’échantillon son intégrité sur les longues périodes
que demande le prélévement. Il se produit dans ce
cas une erreur systématique qui ne peut étre élimi-
née gue par prélévements d’échantillons pour hu-
midité a intervalles plus frequents que ne lindique
le simple calcul du nombre de prélévements élé-
mentaires ou d’unités d’échantillonnage sur la base
d’une certaine fidélité. H est donc recommandé
d’effectuer les essais sur un certain nombre de
sous-échantillons et de prendre la moyenne pondé-
rée des résultats obtenus. Cette maniére de procé-
der réduit les risques d’erreur systématique dus a
la perte (ou au gain) d’humidité en raison des
conditions climatiques et donne également une
meilleure fidélité.

5.2 Calcul du nombre de prélévements
élémentaires primaires

Lorsque la variabilité du minerai a été déterminée,

on peut calculer le nombre minimal de préléve-
ments élémentaires primaires a effectuer sur le lot,
compte tenu de la fidélité d’échantillonnage recher-
chée, a I'aide de la formule ci-dessous.

5.2.1 Méthode de la variance des prélévements
élémentaires

M
n=—
Is
ou
n est le nombre de prélévements élémen-
taires primaires;
P, est la variance des prélevements élé-
mentaires;
2 . . .
ag est la variance d’échantilionnage re-
cherchée.
EXEMPLE

Nombre minimal de'prélevements élémentaires pri-
maires pour différentes valeurs de V, et de og

Tableau 1 — Nombre minimal de prélévements
élémentaires primaires nécessaires

Ecart-type de I'échantillonnage, o
4

0,1 0.2 05 | 0,75 1 2 3
0,25 25 7 1 1 1 1 1
1 100 25 4 2 1 1 1
4 400" 100 16 8 4 1 1
9 9001 225 36 16 9 2 1
25 25001 6251 100 | 50 | 25 | 6 3
100 | 100007 | 2500" | 400" | 200} 100 | 25 | 11

1) 1l peut étre impossible dans la pratique d’atteindre
la fidélité prescrite. Dans ce cas, il sera nécessaire
d’adopter une fidélité d’échantillonnage plus faible
que celle indiquée en 4.3 b).

5.2.2 Méthode du variogramme

a) Echantillonnage systématique

A+ A%+ % Bm, a2

2
20g

=

ol

n est le nombre de prélévements élé-
mentaires primaires;



A est l'ordonnée 3
variogramme corrigé;

'origine du

B est le gradient (la pente) du
variogramme,;

mg est la masse du lot;

og est la variance de |’échantillonnage
recherchée.

b) Echantillonnage au hasard stratifié

A+, /A2+—g—BmLo§

2
203

n=

EXEMPLE

Si l'on procéde par échantillonnage et si I'on a
comme parameétres du variogramme des teneurs en
Al,04 déterminées conformément a I"ISO 6139,

A =03

B = 00001
m_ = 30000 t
os = 0,1 % (m/m) AlyO,

Par conséquent,

0,3+ \/0,09 + % % 0,000 1 x 30 000 x (0,1)?
n=

2x0,01

0,3,/0,08 + 0,02

0,02

0,63
0,02

=32

5.3 Calcul du nombre de sous-échantillons

Si I'on connait la variance de la préparation de
I’échantillon et du mesurage, on peut calculer le
nombre de sous-échantillons, k, a I'aide de la for-
mule suivante:

2

(e

02+—M
[ L S
- 2 2
GspM — Cs

ol ogpy, Ts, 0, Oy €t F sont définis antérieurement.

Plusieurs itérations peuvent é&tre nécessaires pour
trouver la combinaison correcte de og et £.

1SO 8685:1992(F)

6 Masse des échantillons globaux et des
sous-échantillons

6.1 Masse minimale de I'échantillon global

Il est essentiel de s’assurer que la masse de
I’échantillon global correspond & la variance
d’échantillonnage recherchée. Si la masse de
I’échantillon global est trop faible, la variance
d’échantillonnage recherchée ne sera pas atteinte
méme si ['on a extrait le nombre suffisant de prélé-
vements élémentaires calculé en 5.2

La masse minimale de I’échantilion global est don-
née par la formule suivante (voir annexe A):

C 2
mG=<—_(%> pgD®x 10 °

ou

mg  est la masse minimale, en kilogrammes,
de I"'échantillon global;

C, est le coefficient de variation entre parti-
cules du caractére de qualité considéré,
déterminé conformément a I'lSO 6138;

Og est l'erreur relative requise de 1"échan-
tillonnage (écart-type);

I est la_masse volumique, en tonnes par
meétre’'cube, des particules de minerai (et
non pas la masse volumique apparente);

g est le facteur de dimension donné dans
le tableau 2;

D est la dimension granulométrique nomi-
nale maximale, en millimeétres, du mi-
nerai du lot.

Tableau 2 — Facteurs de dimension
Plage de dimensions Valeur de g
Grosses particules (D|D' > 4) 0,25
Particules moyennes (4 = D/D’ > 2) 0,50
Particules fines (DD’ < 2) 0,75
Dimensions uniformes (D|D’ = 1) 1,00

D est la dimension granulométrique nominale maxi-
male du minerai;

D' est la dimension de la maille de tamis retenant
95 % du minerai.

Les figures 2 et 3 donnent la variation de qualité de
la masse minimale de |"échantillon global en fonc-
tion de la dimension granulométrique nominale
maximale pour diverses valeurs de C,fog (€n sup-
posant p = 2,5 t/m3).
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Figure 2 — Masse minimale des échantillons globaux en fonction de C /o et de la dimension granulométrique
nominale maximale

{pour une masse volumique nominale de 2,5 t/m3 et ¢ = 0,25)
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