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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'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''SO participent également aux travaux. L'ISO colla-
bore étroitement avec la Commission électrotechnique internationale (CEI)
en ce gqui 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.l'approbation-de 75 %. au moins des-co-
mités membres votants.

La Norme internationale ISO 3703 a été élaborée par le comité technique
ISO/TC 175, Spath fluor.

Cette deuxiéeme édition annule . et remplace  la_ premiére -édition
{(ISO 3703:19786), dont elle constitue une révisjon technique,
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Spaths fluor pour la fabrication de I'acide fluorhydrique
et spaths fluor utilisables dans l'industrie
céramique — Détermination des agents de flottation

1 Domaine d'application

La présente Norme internationale prescrit une mé-
thode gravimétrique pour la détermination de la te-
neur en agents de flottation adhérant aux spaths fluor
pour la fabrication de l'acide fluorhydrique et aux
spaths fluor utilisables dans Findustrie: céramigue- La
méthode est applicable aux'produits'qui-ont été'sou-
mis & un traitement de flottation et dont Ja teneur en
agents de flottation est égale ou -supérieure 'a
0,002 % (m/m) dans le produit séché.

2 Références normatives

Les normes suivantes contiennent des dispositions
qui, par suite de la référence qui en est faite, consti-
tuent des dispositions 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 prenantes
des accords fondés sur la présente Norme internatio-
nale sont invitées a rechercher la possibilité d‘appli-
guer les é&ditions les plus récentes des normes
indiquées ci-apres. Les membres de la CEl et de I'|SO
possedent le registre des Normes internationales en
vigueur & un moment donné.

ISO 4282:1992, Spaths fluor pour la fabrication de
l'acide fluorhydrique et spaths fluor utilisables dans
lindustrie céramique — Détermination de la perte de
masse a 105 °C.

ISO 8868:1989, Spaths fluor — Echantillonnage et
préparation des échantillons.

3 Principe

Traitement d'une prise d'essai par un mélange d'acide
chiorhydrique dilué et d'un solvant organique. Elimi-

nation du spath fluor insoluble par filtration sous vide.
Séparation de la phase organique contenant l'agent
de flottation, évaporation du solvant et pesée du ré-
sidu. '

4 ., Réactifs
Au coursede I'analyse, utiliser uniqguement des réactifs

de qualité analytique reconnue, et de I'eau distillée ou
de I'eau de pureté équivalente.

4,1 _Acide chlorhydrique, p 1,19 g/ml environ, solu-
tion 838 % (m/m) environ.

4.2 Solvant: trichlorotrifluoroéthane-1,1,2, redis-
tillé.

5 Appareillage

Matériel courant de laboratoire, et

5.1 Appareil de filtration sous vide, comportant
un entonnoir de Buchner, de diamétre 120 mm, muni
d'un papier filtre approprié et d'une fiole de Buchner
de capacité 1 000 ml.

5.2 Ampoule a décanter, de capacité 1 000 ml.

5.3 Agitateur mécanique, md par un moteur élec-
trique, muni d'une palette de diamétre 40 mm.

6 Echantillon pour essai
Préparer I'échantillon pour essai conformément au

mode opératoire prescrit dans I''SO 8868:1989, para-
graphe 9.1.
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7 Mode opératoire

7.1 Prise d'essai

Dans un bécher de 1000 ml, peser, a 0,1 g prés,
500 g de I'échantillon pour essai (article 6). Si la perte
de masse est exigée (voir 8.2) et qu'elle n'a pas déja
été déterminée conformément a la méthode prescrite
pour les gateaux de filtration dans ['ISO 4282,
conserver une quantité suffisante de I'échantillon pour
essai dans un récipient fermé en vue de ladite déter-
mination.

7.2 Détermination

Ajouter, dans le bécher contenant la prise d'essai
{7.1), 300 ml d'eau, 20 ml de la solution d'acide
chlorhydrique (4.1) et 200 ml du solvant (4.2). Agiter
énergiqguement durant 30 min a l'aide de I'agitateur
(5.3). Filtrer sur l'appareil de filtration sous vide (5.1)
et laver le résidu avec un volume total de 100 mi du
solvant (4.2), ajouté par petites portions. Transvaser
le filtrat, qui comporte deux phases, de la fiole de
Buchner (5.1) dans I'ampoule a décanter (5.2}, et rin-
cer la fiole avec une petite quantité du solvant {4.2).
Soutirer la phase inférieure, en:faisant passerile\ i
quide sur un papier filtre, dans le but d'éliminer 1'eau
contenue dans le solvant et en la recueillant dans,une
capsule a fond plat en porcelaine. Placer la capsule sur
un bain de vapeur et faire évaporer le solvant sous
une hotte pour ramener son volume a quelques milli
litres™. Transférer quantitativementlerésiduldans:un
bécher de 50 ml environ, préalablement séché .3
100 °C environ, refroidi en dessiccateur et pesé 3
1 mg prés. Rincer soigneusement la capsule avec le
solvant (4.2), placer le bécher sur le bain de vapeur,
évaporer jusqu'a siccité, laisser refroidir en dessicca-
teur et peser a 1 mg pres.

8 Expression des résultats

8.1 La teneur en agents de flottation, exprimée en
pourcentage en masse du produit non séché, est
donnée par la formule

my x 100
Mg

ou

my est la masse, en grammes, de la prise
d'essai (7.1);

my est la masse, en grammes, des agents de
flottation extraits.

8.2 La teneur en agents de flottation, exprimée en
pourcentage en masse du produit séché, est donnée
par la formule

my x 100 x f
mg
ou

my  est la masse, en grammes, de la prise
d'essai (7.1);

m est la masse, en grammes, des agents de
flottation extraits;

f est un facteur de correction pour exprimer
le résultat sur la base séche, donné par
I'équation

__100
f= 100-L

L étant la - perte de masse, exprimée en
pourcentage, déterminée conformément a
I'ISO 4282.

9 Rapport d'essai

lke/srapport’ d’essai-‘doit- ‘Contenir les indications sui-
vantes:

a) identification de |'échantillon;

b) référence de la méthode utilisée (référence a la
présente Norme internationale);

¢) résuliats, ainsi que la forme sous laguelle ils sont
exprimes;

d} compte rendu de tous les détails particuliers
éventuels relevés au cours de l'essai;

e) compte rendu de toutes opérations non prévues
dans la présente Norme internationale ou dans les
Normes internationales auxquelles il est fait réfé-
rence, ou de toutes opérations facultatives.

1) En variante, par souci de protection de |'environnement, distiller le solvant dans un appareil courant de distillation pour ra-
mener son volume & quelques millilitres. Si le solvant est & utiliser & nouveau, |e redistiller avant emploi afin qu'il soit conforme
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CDU 553.634.12:543.21:661.185.8

Descripteurs: minéral, spath fluor, analyse chimigue, doéage, agent de flottation, méthode gravimétrigue.
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