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Minerais de fer — Dosage du plomb et/ou du zinc —
Méthode par spectrométrie d’absorption atomique

dans la flamme

1 Objet et domaine d’application

La présente Norme Internationale spécifie une méthode par
spectrométrie d'absorption atomique dans la flamme pour le
dosage du plomb et/ou du zinc dans les minerais de fer.

Cette méthode est applicable 8 une gamme de concentrations
s’étendant de 0,001 4 0,5 % {m/m) pour le plomb et de 0,001 &
0,5 % (m/m) pour le zinc dans des minerais de fer naturels et
des minerais de fer concentrés et agglomérés, y compris les
produits frittés.

2 Références
IS0 648, Verrerie de laboratoire — Pipettes & un trait.
ISO 1042, Verrerie de laboratoire — Fioles jaugées a un trait.

ISO 3081, Minerais de fer — Echantillonnage par prélévements
— Méthode manuelle.

1SO 3082, Minerais de fer — Echantillonnage par prélévements
et préparation des échantillons — Méthode mécanique.

1SO 3083, Minerais de fer — Préparation des échantillons —
Méthode manuelle.

ISO 7764, Minerais de fer — Préparation des échantillons
préséchés pour analyse chimique.

3 Principe

Décomposition d'une prise d'essai et élimination de la silice par
traitement aux acides chiorhydrique et fluorhydrique. Oxyda-
tion a l'acide nitrique.

Evaporation a sec suivie d’une dilution et d’une filtration. Calci-
nation du résidu, fusion au carbonate de sodium. Reprise du
culot de fusion avec de I'acide chlorhydrique. Conservation de
cette solution.

Extraction du fer du filtrat au moyen de MIBK. Récupération du
plomb et du zinc extraits. Décomposition de la MIBK a l'aide
d'acide nitrique. Evaporation & sec et reprise des sels au moyen
de la solution conservée et d'acide chlorhydrique.

Aspiration de la solution dans la flamme d’un spectrometre
d’absorption atomique en employant un brileur air-acétyléne.

Comparaison des absorbances obtenues pour le plomb ou le
zinc avec celles relatives a des solutions d’étalonnage.

4 Réactifs

Au cours de I"analyse, sauf avis contraire, utiliser uniquement
des réactifs de qualité analytique reconnue, et de I'eau distillée
ou de I'eau de pureté équivalente.

4.1 Carbonate de sodium, anhydre.

4.2 Maéthylisobutylcétone (MIBK), de haute pureté.

4.3 Acide chlorhydrique, ¢ 1,16 2 1,19 g/ml.

4.4 Acide chlorhydrique, ¢ 1,16 4 1,19 g/ml, dilué 10 + 6.
4.5 Acide chlorhydrique, ¢ 1,16 2 1,19 g/ml, dilué 1 + 1.
4.6 Acide chlorhydrique, ¢ 1,16 3 1,19 g/ml, dilué 2 + 98,
4.7 Acide nitrique, o 1,4 g/ml.

4.8 Acide fluorhydrique, 40 % (m/m) (¢ 1,13 g/mi).

4.9 Solutions étalons de plomb.

49.1 Solution mére de plomb.

Dissoudre 1,000 g de plomb métallique trés pur {exempt de fer)
dans 40 ml d'acide nitrique (¢ 1,4 g/ml, dilué 1 + 1). Refroidir
et diluer 3 1 000 ml dans une fiole jaugée et homogénéiser.

1 ml de cette solution mére contient 1 000 g de plomb.

4.9.2 Solution étalon A.

Transférer 10,0 m! de la solution meére (4.9.1) dans une fiole jau-
gée de 100 ml. Diluer au volume et homogénéiser.

1 ml de cette solution étalon contient 100 ug de plomb.
5

4.9.3 Solution étalon B.

Transférer 10,0 mi de la solution A (4.9.2) dans une fiole jaugée
de 100 ml. Diluer au volume et homogénéiser.

1 ml de cette solution étalon contient 10 ug de plomb.
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4.10 Solutions étalons de zinc.
4.10.1 Solution mére de zinc.

Dissoudre 1,000 g de zinc métallique trés pur (exempt de fer)
dans 40 ml d’acide chlorhydrique (4.3). Refroidir et diluer &
1 000 ml dans une fiole jaugée et homogénéiser.

1 ml de cette solution mere contient 1 000 g de zinc.

4.10.2 Solution étalon C.

Transférer 10,0 ml de la solution mére de zinc (4.10.1) dans une
fiole jaugée de 1 000 ml. Diluer au volume et homogénéiser.

1 ml de cette solution étalon contient 10 g de zinc.

5 Appareillage

NOTE — Sauf indication contraire, les pipettes et fioles jaugées doi-
vent étre du type a un trait et étre conformes aux spécifications de
I'1SO 648 et de I'ISO 1042.

Matériel courant de laboratoire, et

5.1 Béchers en polytétrafluoroéthyléne (PTFE), d'une
capacité de 250 mi, avec couvercles en PTFE.

5.2 Spectrométre d'absorption atomique, équipé d'un
brileur air-acétyléne. Le spectrométre d’absorption atomigue
utilisé avec cette méthode sera satisfaisant s'il répond aux crité-
res suivants :

a) Sensibilité de la réponse — |'absorbance pour la solu-
tion d'étalonnage la plus concentrée (7.4.4) est de 0,25 au
moins.

b) Linéarité de la réponse — la pente de la courbe d’éta-
lonnage relative aux 20 % supérieurs du domaine des con-
centrations (exprimé en variation d'absorbance) n'est pas
inférieure & 0,7 de la valeur de la pente relative aux 20 %
inférieurs du domaine des concentrations considérées de la
méme maniere.

c) Stabilité minimale — I'écart-type de |'absorbance pour
la solution étalon la plus concentrée et i'écart-type de
I'absorbance de la solution relative au point zéro, chacun
calculé a partir d’'un nombre suffisant de mesures répétiti-
ves, sont inférieurs & 1,5 % et 0,5 % respectivement de la
valeur moyenne de |'absorbance correspondant & la solution
la plus concentrée.

NOTES

1 Un enregistreur sur papier et/ou un dispositif de lecture numérique
est recommandé pour mesurer ces critéres et pour toutes les mesures
ultérieures.

2 Les paramétres instrumentaux peuvent varier d’'un instrument 3
'autre. Les parametres suivants ont été employés avec succés dans
divers laboratoires et peuvent servir d’orientation.

Pb Zn
— Lampe a cathode creuse, mA 6 8
— Longueur d’onde, nm 283,3 2139
— Débit d"air, I/min 14 14
— Débit d'acétylene, I/min 3 3

Dans les systémes ol les valeurs indiquées ci-dessus pour les débits de
gaz ne s'appliquent pas, le rapport des débits de gaz constitue encore
une indication utile.

6 Echantillonnage et échantillons

6.1 Echantillon pour laboratoire

Pour l'analyse, utiliser un échantillon pour laboratoire d'une
granulométrie inférieure & 100 um prélevé conformément a
I''SO 3081 ou a VFISO 3082 et préparé conformément a
I''SO 3082 ou a I'!SO 3083. Dans le cas de minerais contenant
des quantités significatives d’eau de constitution ou de compo-
sés oxydables, utiliser une granulométrie inférieure a 160 um.

NOTE — Des précisions quant aux quantités significatives d'eau de
constitution et de composés oxydables figurent dans I'lSO 7764.

6.2 Préparation des échantillons préséchés pour
analyse

Homogénéiser soigneusement I’échantillon pour laboratoire et,
en prélevant des incréments multiples, constituer un échantil-
lon pour essai de maniére qu’il soit représentatif de la totalité du
contenu du récipient. Sécher I'échantillon pour essai a
105 + 2 °C comme spécifié dans I'lSO 7764. (Ceci constitue
I'échantillon préséché pour analyse.)

7 Mode opératoire

7.1 Nombre de déterminations

Effectuer 'analyse au moins en double, en accord avec
I'annexe A, indépendamment, avec un échantillon préséché
pour analyse.

NOTE — L’expression «indépendammenty signifie que le second et
tout résultat ultérieur n'est pas affecté par le(s) résultat(s)
précédent(s). Pour la présente méthode d'analyse, cette condition
implique que la répétition de la procédure doit étre effectuée soit par le
méme opérateur & des temps différents, soit par un autre opérateur, en
incluant dans chaque cas un réétalonnage approprié.

7.2 Essai a blanc et essai de contrdle

A chaque fois, un essai a blanc et une analyse d’un matériau de
référence certifié du méme type de minerai doivent étre effec-
tués en parallele et dans les mémes conditions avec I'analyse
du(des) échantillon{s) de minerais. Un échantillon préséché
pour analyse du matériau de référence certifié doit étre préparé
comme spécifié en 6.2.

NOTE — Le matériau de référence certifié doit étre du méme type que
I'échantillon & analyser et les propriétés des deux matériaux doivent
étre suffisamment similaires pour assurer qu’en aucun cas, une modifi-
cation significative du mode opératoire analytique ne devienne
nécessaire.

Lorsqu’on effectue I'analyse sur plusieurs échantillons en
méme temps, la valeur de I'essai & blanc peut étre obtenue par




un seul essai, pourvu que le mode opératoire soit le méme et
que les réactifs utilisés proviennent des mémes flacons de réac-
tifs.

Lorsqu'on effectue I'analyse sur plusieurs échantillons du

méme type de minerai en méme temps, le résultat de ’'analyse
d’un seul matériau de référence certifié peut étre utilisé.

7.3 Prise d’essai

En prenant plusieurs incréments, peser, a 0,000 2 g prés,
approximativement 2 g de I'échantillon préséché pour analyse
obtenu en accord avec 6.2.

NOTE — La prise d'essai doit étre prélevée et pesée rapidement afin
d’éviter toute réabsorption d'humidité.

7.4 Dosage

7.4.1 Mise en solution de la prise d’essai

Placer la prise d'essai (7.3) dans un bécher en PTFE de 250 ml
(5.1). L'humecter avec quelques millilitres d'eau, ajouter 40 mi
d’acide chlorhydrique (4.3) et 10 ml d’'acide fluorhydrique (4.8},

" couvrir avec un couvercle en PTFE. Porter & 100 °C sur une pla-

que chauffante, puis élever la température a 200 °C. Evaporer 3
sec. Ajouter 5 ml d’acide nitrique (4.7) et évaporer a environ
1 ml. Dissoudre les sels avec 10 ml d’acide chlorhydrique (4.3)
et revenir & siccité.

Dissoudre les sels avec 5 mi d'acide chlorhydrique (4.3).
Ajouter 10 ml d'eau et filtrer sur papier filtre a texture serrée
dans un bécher de 250 ml. Retirer toutes les particules adhérant
au bécher au moyen d’une baguette & bout caoutchouté, laver
avec de l'acide chiorhydrique (4.6} jusqu’a ce que le papier filtre
ne présente plus de coloration due au fer, puis laver le papier fil-
tre trois fois avec de I'eau chaude. Conserver le résidu et combi-
ner filtrat et eaux de lavage.

7.4.2 Traitement du résidu

Placer le papier filtre avec son résidu dans un creuset en platine,
le sécher et le réduire en cendres & faible température, puis cal-
ciner en four & moufle 4 550 °C. Ajouter 0,5 g de carbonate de
sodium (4.1) et fondre sur bec Bunsen (& environ 900 a
1 000 °C) jusqu'd obtention d’un bain limpide. Dissoudre le
culot de fusion refroidi dans 5 ml d'acide chlorhydrique (4.5},
chauffer pour chasser le dioxyde de carbone et conserver la
solution.

7.4.3 Traitement des filtrats et des eaux de lavage
combinés

Evaporer le filtrat et les eaux de lavage (7.4.1) prés de la siccité.
Dissoudre les sels avec 20 ml d'acide chlorhydrique (4.4) et
transférer dans une ampoule & décanter de 200 ml. Rincer le
bécher avec 20 mi d’acide chlorhydrique (4.4) et combiner ces
eaux de lavage avec la solution principale. Ajouter 50 ml de
MIBK (4.2) et bien agiter durant 1 min. Laisser décanter, laisser
s’écouler ia phase inférieure aqueuse dans un bécher de 250 ml.
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Laver la phase organique en I'extrayant avec 10 ml d’acide
chlorhydrique (4.4), transférer les eaux de lavage dans le
bécher.

Chauffer doucement la solution pour chasser pratiquement
toute la MIBK. Puis ajouter. 5 ml d’acide nitrique (4.7) et évapo-
rer & siccité. Dissoudre les sels dans 15 ml d'acide chlorhydri-
que (4.5). Combiner cette solution avec celle obtenue sous
7.4.2,

Transférer la solution dans une fiole jaugée de 50 ml, compléter
au volume avec de I'eau et homogénéiser. Suivant la concen-
tration (voir tableau 1), utiliser la solution pour la mesure par
absorption atomique sans dilution ou comme spécifié.
Lorsqu‘une dilution est requise, transférer la partie aliquote
appropriée dans un bécher de 250 ml. Ajouter les quantités de
carbonate de sodium (4.1) et d’acide chlorhydrique (4.5) con-
formément au tableau 1. Chauffer la solution pour chasser le
dioxyde de carbone. Laisser refroidir et compléter au volume
avec de |'eau dans une fiole jaugée de 100 ml. (Voir la note sous
le tableau 2.) (Cette solution constitue la solution finale
d’essai.)

Transférer des quantités correspondantes de solution d'essai a
blanc dans un bécher de 250 ml, ajouter les mémes volumes de
carbonate de sodium (4.1) et d'acide chlorhydrique (4.5) que
dans la solution d’essai. Chauffer la solution pour ¢hasser le
dioxyde de carbone. Laisser refroidir et compléter au volume
avec de I'eau dans une fiole jaugée de 100 mi, puis homogénéi-
ser. {Cette solution constitue la solution diluée d'essai a blanc.)

7.4.4 Préparation de la gamme d’étalonnage commun
de zinc et de plomb

Transférer 1,0 g de carbonate de sodium (4.1) dans une série de
six béchers de 250 mi. Ajouter dans chacun 20 ml d’acide
chlorhydrique (4.3) et des aliquotes appropriées des solutions
étalons de plomb A ou B et des solutions étalons de zinc C,
conformément au tableau 2. Chauffer les solutions pour chas-
ser le dioxyde de carbone. Refroidir et compléter au volume
dans une fiole jaugée de 100 mi.

NOTE — Les étendues des teneurs en plomb et en zinc couvertes peu-
vent varier d’un appareil a I'autre. L'attention. doit porter sur les critéres
minimaux précisés en 5.2. Pour les appareils & haute sensibilité, des ali-
quotes plus petites de la solution d’étalonnage commun peuvent étre
utilisées. ‘

7.45 Réglage du spectrométre d‘absorption atomique

Régler la longueur d’onde du plomb (283,3 nm) ou du zinc
(213,9 nm) pour aboutir & une absorbance minimale. Installer le
brileur convenable conformément aux instructions du cons-
tructeur, allumer la flamme appropriée. Aprés 2 min de pré-
chauffage du brileur, ajuster le combustible et le braleur pour
aboutir & une absorbance maximale en aspirant la solution
d’étalonnage la plus concentrée (voir 7.4.4) et évaluer les crité-
res selon 5.2,

Aspirer de |'eau et la solution d'étalonnage afin d’établir que les
lectures en absorbance ne dérivent pas, puis régler la lecture
initiale pour I'eau au zéro d'absorbance.
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Tableau 1 — Guide de dilution pour la solution d’essai*

. Teneur présumée, w, Carbonate de Acide

Elément de I'élément Aliquote sodium (4.1) chlorhydrique
dans I'échantillon a ajouter (4.5) a ajouter

% (m/m) ! g ml

Plomb 0,001 < wpy, < 0,06 — - —

0,05 < wp, < 0,2 20 0,8 32

02 < wp, <025 10 0,9 36

025 < wp, <05 5 0,95 38

Zinc 0,001 < wz, < 0,006 — — —

0,006 < wz, < 0,02 25 0,75 30

0,02 < wz, < 0,06 10 0,9 36

0,06 < wz, < 0,12 5 0,95 38

0,12 < wz, <03 2 0,98 39

03 < wz, <05 1 0,99 40

*  Les dilutions explicitées conduisent & des concentrations en plomb et en zinc situées a I'intérieur de la gamme
des solutions d’étalonnage (7.4.4). Pour des appareils & haute sensibilité, des portions plus faibles de la solution
d’essai peuvent étre préférables. Pour une aliquote de 1 mil ou 2 ml, procéder a des dilutions préalables afin
d’éviter les erreurs de dilution. Procéder de maniére semblable avec la solution d’essai a blanc.

Tableau 2 — Solutions d’étalonnage

Plomb Zinc
Solution Solution Solution
Solution n° étalon A étalon B Concentration étalon C Concentration
{4.9.2) (4.9.3) (4.10.2)
ml mi ug/mi ml 1g/mi
0 0 0 0 0 0
1 0 20 2 5 05
2 5 0 5 10 1
3 10 0 10 15 16
4 15 0 15 20 2
5 20 0 20 25 2,5

7.4.6 Mesurages par absorption atomique

Aspirer les solutions d’'étalonnage et la solution finale d’essai
dans l'ordre croissant en débutant avec la solution diluée
d’essai 3 blanc et la solution d’étalonnage du point zéro, la solu-
tion finale d’essai étant aspirée au point convenable dans la
série. Aspirer de I'eau entre les solutions et noter les lectures
lorsque des réponses stables sont observées.

Répéter les mesurages au moins deux fois, si nécessaire,
convertir la moyenne des lectures de chague solution en absor-
bance. Etablir I'absorbance nette de chaque solution en dédui-
sant I'absorbance de la solution d'étalonnage du zéro. De
maniére semblable, établir I'absorbance nette de la solution
finale d’essai en déduisant V'absorbance de la solution diluée
d’'essai & blanc.

Etablir une courbe d'étalonnage en portant les valeurs nettes
d'absorbance des solutions d'étalonnage en fonction des con-
centrations en plomb ou en zinc, en microgrammes par milli-
litre.

Convertir les valeurs nettes d’absorbance de la solution finale
d’essai, en microgrammes de plomb et/ou de zinc par millilitre,
au'moyen de la courbe d’étalonnage.

8 Expression des résultats

8.1 Calcul de la teneur en plomb ou en zinc

La teneur en plomb ou en zinc, w, exprimée en pourcentage en
masse avec cing décimales, est caiculée par |'équation

oV
W e — -.-(1)
mq x 10 000

ou

© est la concentration, en microgrammes par millilitre, de
plomb ou de zinc dans la solution finale d’essai;

V est le volume, en millilitres, de la solution finale d’essai;

my est la masse de I'échantillon, en grammes, de la solu-
tion finale d'essai, en tenant compte de toute dilution préa-
lable éventuellement effectuée.

me,

mMq =
! 50




ou
m est la masse, en grammes, de la prise d’essai;
V1 estle volume, en millilitres, de la partie aliquote prise en

7.4.3 (voir tableau 1). Lorsqu'aucune dilution n'a été effec-
tuée, V1 = B0.

8.2 Exploitation générale des résultats

8.2.1 Répétabilité et tolérance admissible

La fidélité de cette méthode analytique est exprimée par les
équations de régression suivantes?) :

Plomb

r =0,0332X+0,0004 .(2)
P =0,0587X + 0,0028 ..(3)
o, =00117X + 0,000 1 .4
oL =0,0190X + 0,001 0 ...(5)
Zinc
r =0,0415X+0,0011 ...(6)
P =0,1048X + 0,0030 (7
g, =0,0147X + 0,000 4 ...{8)
o, =0,035X+0,0010 .--(9)

X estla teneur en plomb ou en zinc, exprimée en pourcen-
tage en masse, de I'échantillon préséché pour analyse,
donnée par

— la moyenne arithmétique des valeurs en double, cal-
culée a partir des formules intralaboratoires (2, 4, 6, 8),

— la moyenne arithmétique des résultats finals (8.2.3)
de deux laboratoires, calculée a partir des formules inter-
laboratoires (3, 5, 7, 9);
r est la tolérance admissible intralaboratoire (répétabilité);
P est la tolérance admissible interlaboratoire;

o, est I'écart-type intralaboratoire;

o est I'écart-type interlaboratoire.

8.2.2 Acceptation des valeurs analytiques

Le résultat obtenu pour le matériau de référence certifié doit
atre tel que la différence entre ce résultat et la valeur certifiée du

1) Des informations complémentaires font I'objet des annexes B et C.
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matériau. de référence soit statistiquement non significative.
Pour un matériau de référence certifié ayant été analysé par au
moins 10 faboratoires aved une (des) méthode(s) comparable(s)
en justesse et en précision avec la présente méthode, la formule
suivante peut étre utilisée pour tester la signification de cette
différence :

2
s? TWe 2
c n
A, —A|<2)) ——2e 4 o2 4+ L ...(10)

ou
A est la valeur certifiée;

A estle résultat ou la. moyenne des résultats obtenus pour
le matériau de référence certifié; .

s est I'écart-type interlaboratoire des laboratoires de cer-
tification;

Swe st I'écart-type intralaboratoire des laboratoires de
certification;

nye est la moyenne du nombre de répétitions dans les
laboratoires de certification;

N, est le nombre de laboratoires de certification;

n estle nombre de déterminations effectuées sur le maté-
riau de référence certifié (dans la majorité des cas, n = 1);

o, et o, sont tels que définis en 8.2.1.

Si la formule (10} est satisfaite, c’est-a-dire si le membre de
gauche de la formule est inférieur ou égal au membre de droite,
la différence |4, — Al est statistiquement non significative.
Dans le cas contraire, elle iest statistiqguement significative.

Lorsque la différence est significative, I'analyse doit étre répé-
tée simultanément avec celle de I'échantillon pour analyse. Si la
différence est encore significative, la procédure doit étre répé-
tée en utilisant un autre matériau de référence certifié du méme
type de minerai.

Lorsque I'étendue des deux valeurs de |'échantillon pour
analyse se situe en dehors de la limite calculée pour r, confor-
mément a |'‘équation (2) ou (6), selon le cas, en 8.2.1, un ou
plusieurs essais supplémentaires doivent étre effectués en
accord avec ['organigramme présenté en annexe A, simultané-
ment avec une analyse d'un matériau de référence certifié du
méme type de minerai.

L'adoption des résultats de!l'échantillon pour analyse doit, dans
chaque cas, étre conditionhée par |’'adoption des résultats rela-
tifs au matériau de référence certifié,
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NOTE — La procédure suivante doit étre utilisée lorsque les informa-
tions concernant le matériau de référence certifié sont incomplétes :

a) 'si suffisamment de données sont disponibles pour permettre
'estimation de I’écart-type interlaboratoire, supprimer |'expression
s%Vc/an et considérer s;, comme écart-type des moyennes des

laboratoires;

b) sila certification n'a été effectuée que par un seul laboratoire
ou si les résultats interlaboratoires font défaut, il est recommandé
de ne pas utiliser un tel matériau dans ce but. Dans le cas ou cet
emploi est inévitable, utiliser la formule

2
lAc-A;<zI/zag+i‘ LR
n

8.2.3 Calcul du résultat final

Le résultat final est la moyenne arithmétique des valeurs analy-
tiques acceptables pour I'échantillon pour essai ou déterminées
autrement, par les opérations spécifiées dans I'annexe A, cal-
culée avec cinq décimales et arrondie a la troisiéme décimale
comme suit :

a) lorsque le chiffre de la quatriéme décimale est inférieur a
5, il est rejeté et le chiffre de la troisiétme décimale reste
inchangé; )

b) lorsque le chiffre de la quatriéme décimale est 5 et qu'il
y a un chiffre autre que 0 & la cinquigme décimale, ou lors-
que le chiffre de la quatriéme décimale est supérieur a 5, le
chiffre de la troisieme décimale est majoré d'une unité;

c) lorsque le chiffre de la quatriéme décimale est 5 et qu'il
n'y a pas d'autre chiffre que 0 a la cinquiéme décimale, le
chiffre 5 est rejeté et le chiffre de la troisiéme décimale reste
inchangé s'il s'agit de 0, 2, 4, 6 ou 8, ou est majoré d'une
unité s'il s'agitde 1, 3, 5, 7 ou 9.

8.3 Facteurs des oxydes

Wppo (%) = 1,077 2 wpp, (%)
Wzno(%) = 1,2447 Wzn (%)

9 Procés-verbal d'essai

Le procés-verbal d'essai doit contenir les indications suivantes :

a) référence a la présente Norme internationale;

b) détails nécessaires a l'identification de I'échantillon;

c} résultat de I'analyse;

d) numéro de référence du résultat;

e) toute observation faite pendant le dosage, ainsi que
toutes opérations non spécifiées dans la présente Norme
internationale, qui pourraient avoir eu une influence sur les

résultats, aussi bien pour I'échantillon pour analyse que
pour le(s) matériau(x) de référence certifié(s).
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Annexe A

Organigramme de procédure pour I'acceptation des valeurs analytiques
obtenues avec des échantillons pour analyse

(Cette annexe fait partie intégrante de la norme.)

Effectuer xy, x,

Etendue de
X1, X9, X3 < 1,2r

=x1+x2+x;3

Effectuer x:
3 3

x|

Effectuer x3, x4 Effectuer x4

v '

Etendue de Xy, X9, x3, X4, <1,3r

X1+ xg + x3 + x4
4

X =

X = Médiane de xq, xp, x3, X4

r est tel que défini en 8.2.1.
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Annexe B

Origine des équations de répétabilité et de tolérance admissible

(Cette annexe, donnée uniquement 3 titre d’information, ne fait pas partie intégrante de la norme.)

Les équations de régression données en 8.2.1 proviennent des résultats d’essais analytiques internationaux, effectués en 1981/1982,
au moyen de cing échantillons de minerai, et concernant 22 laboratoires de 9 pays.

La représentation graphique des données de fidélité fait I'objet de I'annexe C.

Les échantillons utilisés étaient les suivants :

Echantillon Teneur en plomb Teneur en zinc
[% (m/m)] [% (m/m)]
Sishen {76-16) 0,001 6 0,001 6
Robe River (76-21) 0,001 4 0,009 9
Stollberg (79-1) 0,097 5 0,139 8
Whyalla (79-13) 0,006 6 0,477 8
Purpur (80-1) 0,3195 0,164 9

NOTES

1 Le rapport relatif aux essais internationaux et I'analyse statistique des résuitats (Documents ISO/TC 102/SC 2 N 702 Eet2 N 740 E) sont disponi-
bles au secrétariat de I'lSO/TC 102/SC 2 ou de I1SO/TC 102.

2 L’analyse statistique a été effectuée en accord avec les principes spécifiés dans I'1SO 5725.




