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Avant-propos

L'1SO (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'ISO. Chaque 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 gouvernemen-
tales, en liaison avec I'ISO participent également aux travaux. L'ISO colla-
bore 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 vote. Leur publication comme
Normes internationales requiert I'approbation-de 75.%,au moins-des, co-
mités membres votants.

La Norme internationale 1ISO 9497 a été élaboréecpar le comité technique
ISO/TC 175, Spath fluor.
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NORME INTERNATIONALE ISO 9497:1993(F)

Spaths fluor — Méthodes expérimentales pour
I'évaluation de la variation de qualité

1 Domaine d'application

La présente Norme internationale prescrit des méthodes expérimentales pour 1'évaluation de la variation de qualité
des lots de spaths fluor provenant de(lamémelsource ét.quildoivent étre appliquées conjointement avec les mo-
dalités de 1'échantillonnage telles qu'elles sont prescrites dans I'ISO 8868.

2 Référence normative

La norme suivante contient des dispositions qui, par suite de la référence qui en est faite, constituent des dispo-
sitions valables pour la présente Norme internationale. Au moment de la publication, I'édition indiquée était en vi-
gueur. 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 I'édition la plus récente de la norme indiguée ci-
aprés. Les membres de la CEl et de I'|SO possédent le registre des Normes internationales en vigueur a un mo-
ment donné.

ISO 8868:1989, Spaths fluor — Echantillonnage et préparation des échantillons.
3 Généralités
3.1 Variation de qualité

La variation de qualité des spaths fluor doit étre exprimée par I'écart-type a l'intérieur des strates dans le cas de
I'échantillonnage stratifié et I'échantillonnage systématique (symbolisé par o).

L'échantillonnage en deux temps est employé pour I'échantillonnage de wagons conformément & I'ISO 8868.
Cependant, pour les besoins de la présente Norme internationale, une approximation acceptable de la formule pour
I'échantillonnage stratifié et I'échantillonnage systématique sera utilisée pour I'échantillonnage de wagons. Donc,
la méthode pour I'évaluation des variations entre les wagons par I'échantillonnage en deux temps n'est pas pres-
crite dans la présente Norme internationale.

3.2 Caracteres de qualité

Les caracteres de qualité choisis pour déterminer la variation de qualité sont en général la teneur en fluorure de
calcium (CaF,) et la teneur en silice (SiO,); il est cependant admis que I'humidité, la distribution granulométrique
et tout autre caractére de qualité peuvent étre considérés.
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3.3 Echantillonnage, préparation de I'échantillon et essais

Les méthodes d'échantillonnage, de préparation de I'échantillon et d'essais d'échantilion utilisées pour cette étude
doivent étre conformes aux Normes internationales appropriées.

3.4 Conduite de I'étude

L'échantillon de routine prélevé pour la détermination de la qualité du lot peut &tre utilisé pour cette étude.

La qualité peut varier par suite de modifications dans les cas suivants:
a) gisements de minerai dans une mine;

b} la méthode d'extraction miniére;

c) la méthode de traitement du minerai;

d) la méthode de formation et d'enrichissement d'un tas;

e) la méthode de chargement et de déchargement;

f) la masse du lot.

En conséquence, il est recommandé que la variation de qualité d'un lot de spath fluor soit contrdlée de temps en
temps.

4 Méthode d'étude

Les méthodes d'évaluation de I'écart-type a l'intérieur'des strates (o) décrites ci-dessous, sont applicables & la
fois & I'échantillonnage stratifié et & I'échantillonnage systématique.

4.1 Type d'étude
411 Type 1

Dans le cas de lots importants et peu fréquents, la variation de qualité peut étre déterminée & partir d'un seul lot.

Sélectionner sur le lot un minimum de 10 parties de masse approximativement égale. Composer ensuite pour
chaque partie une paire d'échantillons partiels combinant les prélévements provenant de chaque partie, comme
indiqué 2 la figure 1 et a I'exemple 1.

4.1.2 Type 2

Dans le cas de lots fréquents et de faible importance, la variation de qualité est évaluée & partir de plusieurs lots
de masse approximativement égale.

Sélectionner sur chaque lot un minimum de 10 parties de masse approximativement égale. Composer ensuite pour
chaque partie une paire d'échantillons partiels combinant les prélévements provenant de chaque partie, comme
indiqué a la figure 2 et & I'exemple 2.

413 Type3

Dans le cas de lots fréquents ou I'étude selon les types 1 ou 2 serait onéreuse, la variation de qualité est évaluée
& partir d'un grand nombre de lots d'une masse approximativement égale.

Composer pour chaque lot une paire d'échantillons partiels comme indiqué & la figure 3 et & I'exemple 3.
414 Type4d
Dans le cas d'échantilionnage d'une livraison de lots par wagons, ol les prélévements sont pris sur tous les wa-

gons du Iot ou sur tous les wagons choisis du lot, le plan d'échantillonnage peut étre considéré comme équivalent
a la méthode d'échantillonnage stratifié.
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Composer pour chaque lot une paire d'échantillons partiels comme indiqué & la figure 4 et & I'exemple 4.

Dans le cas d'échantillonnage d'un lot en sacs, le plan d'échantillonnage peut étre considéré comme étant le
méme que 'échantillonnage d'une livraison de lots par wagons.

4.2 Nombre de prélevements et composition d'échantillons partiels
421 Nombre de préléevements

Le nombre de prélévements a effectuer pour cette étude sur un ou plusieurs lots doit étre le double du nombre
de prélévements prescrit dans le tableau 3 de I'lSO 8868:1989 et les prélévements doivent étre combinés comme
prescrit dans l'article 7 de I''SO 8868:1989. Le nombre de prélévements, N, ne doit jamais étre inférieur a 20.

4.21.1 Dans le cas d'une étude de type 1, les prélévements doivent étre divisés en au moins 10 parties com-
posant chacune une paire d'échantillons partiels (voir figure 1 et exemple 1).

Déterminer ensuite le nombre de prélévements dans un échantillon partiel a I'aide de |'équation

—_ 2N
=T ...
", | @
ou
n est le nombre de prélévements dans un échantillon partiel;
N est le nombre minimal de prélévements indiqué dans le tableau 3 de 1''SO 8868:1989 parmi lequel le
nombre de prélévements & effectuer pour cette étude sur un lot doit étre 2N;
k, est le nombre de parties qui‘doivent étre créées pour un-ot.
: ! ! : : ! : : :
O O'!O0 OEO Ol O OEO Oslsi0 OEO QY0 O;O 00 O
A1 By i A Bz | Ay By i A. ByUYOAg 208y E Ag/-1Bg | A7 By E Ag  Bg ) Ay By E A By
L | | ] 4 | I | ¢
Légende
=Un lot
[ ——
! E = Une partie
Cer—

O O =Une paire d’échantillons partiets
Figure 1 — Diagramme schématique d'une étude de type 1 — Un lot (exemple pour 10 parties)
4.2.1.2 Dans le cas d'une étude de type 2, les prélévements effectués sur chaque lot doivent étre subdivisés

en plusieurs parties sur la base de strates, au moins 10 parties en tout, composant chacune une paire d'échan-
tillons partiels (voir figure 2 et exemple 2). ’
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Déterminer ensuite le nombre de prélévements dans un échantillon partiel 4 I'aide de I'équation

N
2%,

n=

ou

S|

est le nombre de prélévements dans un échantillon partiel;

(2

N est le nombre minimal de prélévements indiqué dans le tableau 3 de I'lSO 8868:1989 parmi lequel le
nombre de prélévements a effectuer pour cette étude sur plusieurs lots doit &tre 2N;

k, est le nombre de parties gqui doivent étre créées pour chague lot.

T T I
| |
Lot 1 A4 B1 O | A, O B, O ! A O B, O} A O B, O
L | |
T 1 L)
1 1
Lot 2 As Bs I A O Bs O i A, O B O 1 As O B3 O
1 1 /]
i | i
Lot 3 Asg B ! Aw O By O | Ay O By O | Az O B, O
L . L
Légende
= Un o}
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O O =Une paire d'échantillons partiels

Figure 2 — Diagramme schématique d'une étude de type 2 — Plusieurs lots (exemple pour 3 lots et 12
parties)

42.1.3 Dans le cas d'une étude de type 3, les prélevements effectués sur chaque lot doivent étre subdivisés
en une paire d'échantillons partiels. Le nombre de lots ne doit pas étre inférieur & 10 (voir figure 3 et exemple 3).

Déterminer ensuite le nombre de prélévements dans un échantillon partiel & I'aide de I'équation

N
2k,

’—l=

ou

S|

est le nombre de prélévements dans un échantitlon partiel;

)

N est le nombre minimal de prélevements indiqué dans le tableau 3 de I'ISO 8868:1989 parmi lequel le
nombre de prélévements a effectuer pour cette étude sur chacun de 10 ou plus de 10 lots doit étre

2N,

A est 1 (k, = 1), c'est-a-dire un lot est une partie.
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Lot 1 A, O B, O
Lot 2 A, O 8B, O
Lot k Ar O B, O
Légende

=Un lot

O O = uUne paire d‘échantillons partiels

Figure 3 — Diagramme schématique d'une étude de type 3 — £ lots: un lot = une partie

4.2.1.4 Dans le cas d'une étude de type 4, le nombre de lots ne doit pas étre inférieur & 10. Le nombre de pré-
lévements a effectuer sur chaque wagon ou chaque container doit étre le double du nombre de prélévements
prescrit dans le tableau 3 de |I'lSO) 8868:1889.\ Les prélevements sur, chague wagon et sur chaque container doi-
vent étre divisés en deux parties composant une paire d'échantillons partiels {voir figure 4 et exemple 4).

Déterminer ensuite le nombre de prélévements dans un échantilion partiel & I'aide de 1'équation

_ 2mn,

AT )
ou

n est le nombre de prélévements dans un échantillon partiel;

m est le nombre de wagons-échantillons ou de containers-échantilions qui doivent étre choisis pour cette
étude sur chacun de 10 ou plus de 10 lots, c'est-a-dire

m=N,quand W > N
et
m=W, qguand W< N
N étant le nombre minimal de prélévements prescrit dans le tableau 3 de I'lSO 8868:1989,
W étant le nombre de wagons ou de containers dans un lot;

n,, est le nombre de prélévements a effectuer sur chaque wagon-échantillon ou container-échantillon
prescrit dans le tableau 3 de I'ISO 8868:1989;

ky est 1 (ky=1), c'est-a-dire un lot est une partie.
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Lot 1 J

Lot 2 J

0B,

Lot &k 0/

Légende

= Wagon

® =Prélevement
O = Echantilton partiel

Figure 4 — Diagramme schématique d'une étude de type 4 — Livraisons de lots par wagons —
Echantillonnage stratifié

4.2.2 Composition des échantillons partiels
Les échantillons partiels doivent étre composés selon les modalités suivantes:

a) allouer aux prélévements de chaque partie un numéro de série dans I'ordre consécutif de prélévement;

b) composer dans chaque partie une paire d'échantillons partiels constitués des prélévements des numéros im-
pairs consécutifs (notés échantillon partiel A} et des prélévements des numéros pairs consécutifs (notés

échantilion partiel B) (voir figure 5);
¢) préparer pour chaque étude, k ensembles de ces paires d'échantillons,
ou

k =k, pour |'étude de type 1;

k =k, x le nombre de lots pour |'étude de type 2;

k =k, x le nombre de lots pour I'étude de type 3;

k = kg x le nombre de lots pour I'étude de type 4.



ISO 9497:1993(F)

O Echantillon partiel A4
Partie 1 K /3 /5 /7 /9

=0 Echantillon partiel B4

=0 Echantillon partiel A,
Partie 2 /1 /3 /S x /9

. —=0 Echantillon partiel B2

) -0 Echantillon partiel A
Partie 10/1 /3 /S /7 /9

=0 Echantillon partiel B o

Légende

® = Prélavement
O = Echantillon partiel

Figure 5 — Exemple d'un diagramme schématique pour la composition des paires d'échantillons partiels
{type’1)

NOTE 1 Le diagramme de la figure 5 est basé sur un exemple d'un seul lot de 8 000 t de spaths fluor pour la fabrication de
I'acide fluorhydrique. Le nombre minimal de prélévements nécessaires pour I'échantillonnage de routine est 30 dans le tableau
3 de I'ISO 8868:1989 et le nombre de prélévements a effectuer pour I'étude est 60 (c'est-a-dire 2 x 30). Des échantillons par-
tiels A et B pour 10 parties, chacun composé de trois prélévements, sont préparés.

4.3 Préparation des échantillons pour essai et essais
Préparer séparément les échantillons pour essai a partir de toutes les paires des échantillons partiels A et B.

L'échantillon pour essai peut étre un échantillon pour analyse chimique, un échantillon pour humidité, un échan-
tillon pour granulométrie ou un échantillon pour essai physique, selon ce qui est demandé.

5 Calcul de I'écart-type a l'intérieur des strates

5.1 Feuille de résultats

Les résultats expérimentaux de la teneur en fluorure de calcium, de la teneur en silice, de la détermination de
I'humidité ou de I'analyse granulométrique obtenus sur les échantillons pour essai isolés doivent étre enregistrés
sous forme appropriée {voir exemples 1 a 4).

5.2 Calcul

La variance estimée & l'intérieur des strates doit étre calculée a I'aide des équations suivantes.

L'étendue d'une paire de mesures, R, est donnée par
R;=|A;—-B| ... ()
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