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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'1SO.
Chague comité membre intéressé 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'lSO participent également aux travaux. L'1SO col-
labore étroitement avec la Commission électrotechnique internationale (CEl) en ce qui
concerne la normalisation électrotechnique.

Les projets de Normes internationales adoptés par les comités techniques sont soumis
aux comités membres pour approbation, avant leur acceptation comme Normes inter-
nationales par le Conseil de I'|SO. Les Normes internationales'sontapprouvées confor-
mément aux procédures de I'lSO qui requierent I'approbation de 75 % au moins des
comités membres votants.

La Norme internationale 1SO 9292 a été élaborée par le comité technique 1SQO/TC 65,
Minerais de manganése et de chrome.

© Organisation internationale de normalisation, 1988 @
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Minerais et concentrés de manganése — Dosage
du fer total — Méthode spectrométrique a

la phénanthroline-1,10

1 Domaine d'application

La présente Norme internationale prescrit une méthode spec-
trométrique & la phénanthroline-1,10 pour le dosage du fer total
dans les minerais et concentrés de manganése. L.a méthode est
applicable aux produits dont la teneur en fer total varie de
0,1 % (m/m) a 15 % (m/m).

La présente Norme internationale devra étre lue conjointement
avec I'lSO 4297.

2 Références normatives

Les normes suivantes contiennent des dispositions qui, par
suite de la référence qui en,est faite, constituent des disposi-
tions valables pour la présente Norme internationale. - Au
moment de la publication, les éditions indiquées étaient en
vigueur. Toute norme est sujette a révision et les parties pre-
nantes des accords fondés sur la présente Norme internationale
sont invitées a rechercher la possibilité d’appliquer les éditions
les plus récentes des normes indiquées ci-aprés. Les membres
de la CEl et de V'ISO possedent le registre des Normes inter-
nationales en vigueur 8 un moment donné.

SO 4296-1 : 1984, Minerais de manganése — Echantillonnage
— Partie 1: Echantillonnage par prélévements.

1SO 4296-2 : 1983, Minerais de manganése — Echantillonnage
— Partie 2: Préparation des échantillons.

ISO 4297 : 1978, Minerals et concentrés de manganése —
Méthodes d‘analyse chimique — Instructions générales.

3 Principe

Mise en solution d’une prise d’essai par attaque avec |'acide
chlorhydrique. Séparation du résidu insoluble par filtration et
conservation du filtrat comme solution principale. Incinération
du filtre contenant le résidu et attaque avec les acides sulfuri-
que et fluorhydrique.

Fusion du résidu calciné avec le pyrosulfate de potassium. Lixi-
viation du culot de fusion dans la solution principale. Formation
du complexe du fer avec la phénanthroline-1,10 et mesurage
spectrométrique.

4 Réactions

La méthode est basée sur la formation du complexe coloré du
fer(Il) avec la phénanthroline-1,10 (pH 4 & 5) aprés réduction du
fer(lll) a I'état de fer(ll) par le chlorure d’hydroxylammonium.

5 Réactifs

5D [ Acide chlorhydrique, ¢ 1,19 g/ml.

5.2 ) Acide chlorhydrique, ¢ 1,19 g/ml, dilué 1+50.
5.3 Acide sulfurique, ¢ 1,84 g/ml, dilué 1+1.

5.4 (Acide fluorhydrique, ¢ 1,14 g/ml, solution
a 40 % (m/m).

5.5 Pyrosulfate de potassium (K;S;05), ou hydrogéno-
sulfate de potassium (KHSO,).

5.6 Chlorure d’hydroxylammonium, solution
a 10 % (m/m).

5.7 Solution tampon.

Dissoudre 450 g d’'acétate de sodium dans 500 mi d'eau, ajou-
ter 240 ml d'acide acétique cristailisable, compléter 4 1 000 ml
avec de I'eau et homogénéiser.

5.8 Phénanthroline-1,10, solution,
C(C12H8N2, Hzo) =5 g/I

Dissoudre 5 g de phénanthroline-1,10 (C;;HgN,, H,0) dans
100 ml d'éthanol, diluer & 1000 ml avec de |'eau, ou dissoudre
6 g d’hydrochiorure de phénanthroline-1,10 (C45HgN,, HCI, H,0)
dans 1 000 ml d’eau.

8.9 Fer, solution étalon.

Solution A.

Introduire 0,500 0 g de fer métallique (pureté 99,95 %) dans
un bécher de 300 mi, ajouter 100 ml d’acide sulfurique
(o 1,84 g/ml dilué 1+ 4), couvrir le bécher d'un verre de montre
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et chauffer avec précaution jusqu'a dissolution compléte.
Refroidir la solution, ajouter goutte a goutte 10 ml d'une solu-
tion de peroxyde d'hydrogéne [30 % (m/m) dilué 1+ 9], porter
a I'ébullition et faire bouillir pour décomposer I'excés de
peroxyde d’hydrogéne. Refroidir la solution et transvaser dans
une fiole jaugée de 1000 ml, compléter au volume avec de
I'eau et homogénéiser.

1 ml de la solution A contient 0,5 mg de fer.

Solution B.

Transférer 50 ml de la solution A dans une fiole jaugée de
500 ml, ajouter 26 ml d’acide chiorhydrique (5.1), refroidir,
compléter au volume avec de |'eau et homogénéiser.

1 ml de la solution B contient 0,05 mg de fer.

6 Appareillage

Matériel courant de laboratoire, et
6.1 Creuset, en platine ou en alliage de platine approprié.

6.2 Spectrométre ou photoélectrocolorimétre.

7 Echantillonnage et échantillons
Pour I'analyse, utiliser un échantillon pour laboratoire, d’une

granulométrie inférieure @ 100 pum, prélevé conformément a
FISO 4296-1 et préparé conformément a I'lSO 4296-2.

8 Mode opératoire

8.1 Prise d'essai

En prenant plusieurs prélévements élémentaires, peser la masse
de la prise d’essai, choisie d'aprés le tableau 1, selon la teneur
présumée en fer total.

Tableau 1
Teneur présumée en fer total Masse de la prise d’essai
% (m/m) g
De 0,132 1,0
De2ab 0,4

8.2 Essai a blanc

Effectuer, parallélement a I'analyse d'un (des) échantillon(s), un
essai 4 blanc, dans les mémes conditions.

8.3 Dosage

8.3.1 Mise en solution de la prise d’essai

Introduire la prise d’essai (8.1) dans un bécher de 300 ml,
I"humecter avec de I'eau, ajouter 30 ml d’acide chlorhydrique

(5.1), couvrir le bécher d’un verre de montre et chauffer douce-
ment jusqu’a mise en solution de la prise d'essai. Rincer le verre
de montre et diluer la solution avec de I'eau tiéde jusqu’au
volume d’environ 50 ml.

Filtrer le résidu insoluble sur un papier filtre & texture moyenne
contenant une faible quantité de péate a papier. Laver le filtre
contenant le résidu 4 a 5 fois avec de la solution chaude d’acide
chlorhydrique (5.2) et 4 & 5 fois avec de |'eau chaude. Recueillir
le filtrat et les eaux de lavage dans un bécher de 300 ml et con-
server comme solution principale.

8.3.2 Reprise du résidu

Introduire le filtre avec le résidu dans un creuset en platine
(6.1), sécher et incinérer entre 500 °C et 600 °C. Refroidir le
creuset, humecter le résidu avec quelques gouttes d’eau, ajou-
ter 3 & 4 gouttes d'acide sulfurique (5.3), puis ajouter 5 mi a
6 ml d'acide fluorhydrique (5.4) et évaporer jusqu’'a siccité.
Refroidir le creuset, ajouter 2 g de pyrosulfate de potassium ou
d’hydrogénosulfate de potassium (5.5) au résidu et faire fondre
entre 600 °C et 650 °C jusqu’a l'obtention du culot de fusion
transparent.

Refroidir le creuset, lixivier le culot de fusion dans la solution
principale (8.3.1) en chauffant, retirer ensuite le creuset et le
laver avec de I'eau. Refroidir la solution et transvaser dans une
fiole’jaugée dé 250 mi,/ compléter au volume avec de I'eau et
homogénéiser.

8.3.3 Préparation de la solution pour le mesurage
spectrométrique

Pour sles’/minerais- dont “la' /teneur en fer est inférieure a
0,8:% {m/m))prélever une partie aliguote de 10 mi de la solu-
tion (8.3.2); pour les minerais dont la teneur en fer est supé-
rieure 30,8 % (m/m), prélever une partie aliquote de 5 ml de la
solution (8.3.2). Transférer la partie aliquote dans une fiole jau-
gée de 100 ml et ajouter 50 ml d’eau.

Ajouter 5 ml de la solution de chlorure d'hydroxylammonium
(5.6), mélanger, attendre 5 min, ajouter 10 ml de la solution
tampon (5.7} et 10 mi de la solution de phénanthroline-1,10
(5.8). Mélanger et laisser reposer pendant 1 h i la température
ambiante ou & 30 °C durant 15 min. Refroidir, compléter au
volume avec de I'eau et homogénéiser.

8.3.4 Mesurage spectrométrique

Mesurer |'absorbance de la solution d’essai (8.3.3), en utilisant
le spectrométre (6.2) réglé a I'absorbance maximale (3 une lon-
gueur d’onde de 508 nm a 512 nm), ou le photoélectrocolori-
meétre (6.2) équipé d'un filtre optigue (a une longueur d’onde de
480 nm a 520 nm)}, et en prenant I'eau comme solution de com-
paraison.

NOTE — Dans le cas de mesurage au moyen d'une lampe & vapeur de
mercure, mesurer |'absorbance a une longueur d’onde de 546 nm.

8.3.5 Etablissement de la courbe d'étalonnage

Dans six fioles jaugées de 100 ml, introduire au moyen d’une
burette 0,0; 1,0; 2,0; 4,0; 6,0 et 8,0 mi de la solution étalon de



fer B (5.9) correspondant respectivement a 0,0; 0,05; 0,10;
0,20; 0,30 et 0,40 mg de fer. Ajouter dans chaque fiole, 50 ml
d’eau, 5 m! de la solution de chlorure d’hydroxylammonium
(5.6), mélanger, attendre 5 min, ajouter 10 m! de la solution
tampon (5.7) et 10 ml de la solution de phénanthroline-1,10
(5.8). Mélanger et laisser reposer pendant 1 h & la température
ambiante ou a 30 °C durant 15 min. Refroidir, compléter au
volume avec de I'eau et homogénéiser. Mesurer |'absorbance
comme prescrit en 8.3.4.

Tracer une courbe d’'étalonnage en portant les valeurs de
I'absorbance (aprés déduction de I'absorbance de la solution ne
contenant pas de fer) en fonction des teneurs nominales en fer
des solutions.

9 Expression des résultats

9.1 Mode de calcul

Convertir la lecture d’absorbance de la solution d'essai en
teneur en fer total au moyen de la courbe d’'étalonnage (8.3.5),
en déduisant la lecture d’absorbance de la solution de I'essai a
blanc.

La teneur en fer total, wg,, exprimée en pourcentage en masse,
est donnée par la formule

mq x 100
WFe=—’—n—0'——XK
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ol

mg est la masse, en grammes, de la prise d’essai corres-
pondant a la partie aliquote de ia solution d’essai;

mq est la masse, en grammes, de fer correspondant a la
partie aliquote, obtenue sur la courbe d'étalonnage;

K est le facteur de conversion pour l'expression de la
teneur a sec en fer.

9.2 Tolérances admissibles sur les résultats des
dosages en paralléle

Les tolérances admissibles sur les résultats des dosages en
paralléle sont données dans le tableau 2.

Ta'leau 2

Tolérance admissible

Teneur en fer total Deux dosages Trois dosages
en paralléle en paralléle
% {m/m) % (m/m) % {m/m)
De0,1a 0,2 0,02 0,03
De0,2a 04 0,03 0,04
De|0j47ay 1,0 0,06 0,07
De1,0a" 2,5 0,09 0,10
De252a 50 0,12 0,15
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CDU 543.4 : 553.32 : 546.72
Descripteurs : minéral, minerai de manganése, concentré, analyse chimique, dosage, fer, fer total, méthode photométrique.
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