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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'1ISO). L'élaboration des Normes internationales est en général confiée aux
comités techniques de I'lSO. 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'approbationdel75,% aulmoins) des [co?
mités membres votants.

La Norme internationale ISO 11489 a été élaborée parle comite’technigue
ISO/TC 174, Joaillerie, bijouterie.

L'annexe A de la présente Norme;internationale/estidonnée uniquement
a titre d'information.
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Dosage du platine dans les alliages de platine pour la
bijouterie-joaillerie — Dosage gravimétrique par
réduction au chlorure de mercure(l)

1 Domaine d'application

La présente Norme internationale prescrit une mé-
thode gravimétrique de dosage du platine dans les
alliages de platine utilisés en bijouterie-joaillerie, de
titres compris, de préférence, dans les limites indi-
guées dans I'ISO 9202.

Le mode opératoire s'applique de mapiére spécifique
aux alliages de platine contenant du-palladium;"de
I'iridium, de I'or, du rhodium, du cuivre, du cobalt, du
ruthénium, du gallium, du chrome, de l'indium let
moins de 5 % de tungsténe.sDesimodifications’sont
indiquées en cas de présence de palladium;‘dtor,”de
ruthénium, d'iridium ou de rhodium.

2 Référence normative

La norme suivante contient des dispositions qui, par
suite de la référence qui en est faite, constituent des
dispositions valables pour la présente Norme interna-
tionale. Au moment de la publication, I'édition indi-
quée était 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 I'édition la plus
récente de la norme indiquée ci-apres. Les membres
de la CEl et de I'ISO possédent le registre des Nor-
mes internationales en vigueur a un moment donné.

ISO 9202:1991, Joaillerie — Titre des alliages de mé-
taux précieux.

3 Principe

L'échantillon est dissous dans de l'eau régale. Aprés
élimination par évaporation de tous les nitrates, le ré-
sidu est dissous dans de l'acide chlorhydrique. Le
platine est ensuite précipité par réduction avec du

chlorure de mercure(l). Le mercure est éliminé par
calcination et le platine pesé. Si de I'or ou du palla-
dium sont présents, ils seront également précipités
au moyen de cette méthode de réduction. Leur teneur
doit étre déterminée séparément, par exemple, par
absorption atomique ou par spectrométrie d'émission
plasma;a -couplage;inductif, et une correction est ap-
pliguée!

4 Réactifs

Sauf spécification _contraire, n'utiliser au cours de
I'analyse que des réactifs de qualité analytique recon-
nue et de I'eau distillée ou de I'eau de pureté équiva-
lente.

4.1 Acide chlorhydrique, a 36 % (m/m) jusqu'a
38 % (m/m), pyo = 1,19 gjcm’.

4.2 Acide chlorhydrique dilué, a 18 % (m/m),
pyo = 1,09 g/cms.

4.3 Acide chlorhydrique dilué, a 8,5 % (m/m),
pyo = 1,04 g/cm3.

4.4 Acide nitrique, 3 69 % (m/m), py, = 1,41 gfem®.

45 Chlorure de mercurel(l) (Hg,Cl,), en suspen-
sion.

Mettre en solution 200 g de nitrate de mercure(l)
dihydraté [Hg,(NO3),,2H,0] dans 300 ml d'eau dans
un bécher et ajouter environ 50 ml d'acide nitrique,
juste assez pour s'assurer que le nitrate de mercure(l)
initial est correctement dissous. Diluer la solution avec
de I'eau, jusqu'a obtention d'un volume de 4 litres et
ajouter 400 ml d'une solution de chlorure d'ammo-
nium saturée a froid. Laisser reposer le précipité de
chlorure de mercure(l), le décanter et le rincer environ
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20 fois pour s'assurer gu'il ne contient pas de nitrate
libre. Ajouter 2 litres d'eau et stocker dans un réci-
pient fermé.

NOTE 1  Cette suspension est stable et peut étre utilisée
méme apres plusieurs mois de stockage.

4.6 Acide fluorhydrique,

340 % (m/m), pyo = 1,13 glcm®.

4.7 Acide sulfurique dilué, a 50 % (m/m),
pyo = 1,42 glem®.

4.8 Gaz réducteur, tel que I'hydrogéne ou un me-
lange hydrogene/azote.

4.9 Gaz inerte, tel que le dioxyde de carbone ou
I'azote.

4.10 Eau régale.

Mélanger 3 volume d'acide chlorhydrique (4.1) et
1 volume d'acide nitrique (4.4).

AVERTISSEMENT — Le contact avec'l'eau régale
pouvant étre dangereux, des lunettes ou verres
de protection doivent étre utilisés. La dissolution
doit étre effectuée dans une sorbonne bien venti-
lée.

5 Appareillage

Matériel courant de laboratoire, et

5.1 Dispositif de réduction, voir figureA.1 dans
I'annexe A.

5.2 Capsules en platine, d'un volume de 10 ml.

5.3 Spectrométre d'absorption atomique ou
spectrométre  d'émission plasma a couplage
inductif, ou autres moyens permettant de doser des
traces de métaux.

5.4 Four a moufle, pouvant atteindre une tempéra-
ture minimale de 900 °C.

5.5 Papier filtre sans cendre, pouvant retenir des
particules de 3 um.

6 Echantillonnage

La procédure d'échantillonnage des alliages de platine
pour la bijouterie-joaillerie doit faire I'objet d'un accord,
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jusqu'‘a publication d'une méthode normalisée corres-
pondante.

7 Mode opératoire

7.1 Alliages de platine pour la
bijouterie-joaillerie, ne contenant pas plus de
5 % d'iridium, de rhodium ou de ruthénium

Peser [I'eéchantillon contenant environ 250 mg a
300 mg de platine a 0,01 mg prés et le transférer
dans un bécher en verre. Mettre |'échantillon en so-
lution avec 20 ml d'eau régale (4.10) dans le bécher
en verre recouvert d'un verre de montre, en chauffant
doucement.

En fin d'attaque, tout résidu insoluble doit étre filtré
et sa composition établie pour corriger, si nécessaire,
les résultats.

Chauffer la solution sur une plague chauffante et lais-
ser évaporer a la limite de la siccité. Dissoudre le ré-
sidu de sel encore humide dans 10 ml d'acide
chlorhydrique dilué (4.2) et laisser évaporer a la limite
de |la siccité. {Répeter ‘ce’ processus de dissolution
dans I'acide chlorhydrique d'évaporation trois fois, en
dissolvant! finadlement le résidu dans 10 ml d'acide
chlorhydrique dilué (4.2), puis en diluant la solution
avec de I'eau chaude pour obtenir un volume total de
300.m!. -

Chauffer et maintenir a ébullition la solution en ajou-
tant aprés l'avoir agitée la suspension de chlorure de
mercure(l), par fractions de 5ml a 10 ml. Ajouter
progressivement la suspension jusqu'a ce que le pré-
Cipité vire du noir au gris suite & un exces de réactif.
Laisser reposer le précipité pendant environ 15 min a
une température supérieure a 85 °C et filtrer sur un
papier filtre double (5.5). Rincer abondamment le pré-
cipité et le bécher avec de I'acide chlorhydrique dilué
(4.3). Conserver le filtrat pour vérifier la présence de
platine par un moyen approprié et, si on en détecte,
appliquer une correction.

Plier le papier filtre contenant le précipité, le placer
dans un creuset en porcelaine vitrifiée préalablement
pesé et sécher a 120 °C sous courant d'air. Augmen-
ter progressivement la tempeérature jusqu'a 400 °C
sur 30 min environ. |l est important de contréler la vi-
tesse de chauffage jusqu'a 400 °C, car une distillation
rapide du mercure peut entrainer des pertes de pla-
tine.

Lorsque la température de 400 °C est atteinte, le
creuset et son contenu peuvent étre chauffés a
900 °C pendant 60 min dans un four a moufle (5.4)
afin de calciner le précipité.
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AVERTISSEMENT — Les risques pour la santé dus
a l'inhalation des vapeurs de mercure entrainent
la nécessité de s'assurer que toutes les précau-
tions ont été prises afin d'éviter leur présence
dans l'atmosphere.

Faire refroidir le creuset qui contient maintenant la
mousse de platine. En présence de palladium, la
mousse absorbe de |'oxygéne. Par conséquent, il faut
la chauffer en présence d'un gaz réducteur (4.8) dans
un dispositif de réduction (5.1) et la refroidir sous at-
mosphére de gaz inerte (4.9). Une pesée de vérifica-
tion peut étre effectuée a ce stade afin de confirmer
que la teneur en platine s'approche de celle prévue.

Transférer la mousse dans une capsule en platine et
la purifier en I'humectant d'une petite quantité d'acide
fluorhydrique (4.6) et de trois gouttes d'acide sulfuri-
que dilué (4.7). Chauffer jusqu'ad formation de fumée
puis laisser refroidir, ajouter une petite quantité d'eau
chaude, filtrer et rincer au moyen d‘acide chlorhydri-
que dilué chaud (4.3). Incinérer le filtre et la mousse
dans un creuset en porcelaine, et calciner a 700 °C
dans un four @ moufle (5.4). La mousse doit encore
passer dans le dispositif del réductiony(s.1) et étre re-
froidie sous atmosphére de gaz inerte (4.9) avant
d'étre finalement pesée.

La présence éventuelle d'or ou de palladium dansla
mousse est ensuite déterminée  par.des,.moyens
adéquats, tels que I'absorption atomique)ouola spegcr
trométrie d'émission plasma a couplage inductif, et
une correction est ensuite appliquée. |l est également
possible que de l'iridium, du rhodium ou du ruthé-
nium soient encore présents dans la mousse finale.
[l est recommandé de vérifier leur présence dans la
mousse par des méthodes adéquates, comme |'ab-
sorption atomique ou la spectrométrie d'émission
plasma & couplage inductif. Si leur présence est dé-
tectée, une correction doit étre appliquée.

7.2 Alliages de platine pour la
bijouterie-joaillerie, contenant plus de 5 %
d'iridium, de rhodium ou de ruthénium

Suivre le méme mode opératoire que celui décrit en
7.1. Utiliser, toutefois, pour la mise en solution une
méthode sous pression.
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8 Expression des résultats

8.1 Mode de calcul

8.1.1 Si la masse finale contient exclusivement du
platine, calculer la teneur en platine, wp,, en milliémes
(%0) (en masse), de l'alliage a l'aide de la formule sui-
vante:

ms + my 3
Wp, = ———— x 10
Pt m,
ou
m est la masse de I'échantillon, en milli-
grammes;

m,  estla masse du filtrat, en miligrammes;

my  est la masse finale, en milligrammes.

8.1.2 Si la masse finale contient d'autres éléments,
calculer la teneur en platine, wp,, en milliémes (%.) (en
masse), de l'alliage a I'aide de la formule suivante:

+ ). W
th:—_”’G ::f x X103

ol my est la masse totale des autres éléments, en
milligrammes.

8.2 ooRépétabilité

Des dosages en double doivent donner des résultats
différant de moins de 3 milliémes (%.0) (en masse) de
platine. Si la différence est plus élevée, les essais
doivent étre répétés.

9 Rapport d'essai

Le rapport d'essai doit contenir les informations sui-
vantes:

a) identification de I'échantillon, y compris sa source,
sa date de réception, sa forme, etc;

b) mode d'échantillonnage;

c¢) méthode utilisée avec référence a la présente
Norme internationale;

d) teneur en platine de |'échantillon, en milliemes
(%o) (en masse), en valeur individuelle et en valeur
moyenne;

e) le cas échéant, tous écarts par rapport a la mé-
thode prescrite dans la présente Norme interna-
tionale;
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f) tous faits inhabituels observés durant le dosage; h) identification du laboratoire ayant effectué I'ana-
lyse;
g) date de l'essai;
i) signatures du directeur du laboratoire et de |'opé-
rateur.
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Annexe A
(informative)

Dispositif de réduction conformément a Rose

Arrivée
de gaz

Creuseticauvert de Rose

SOOI OROOPK

YAV

BroOleur

AN

Figure A.1 — Dispositif de réduction
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