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Avant-propos

L'ISO (Organisation internationale de normalisation) est une fédération
mondiale d'organismes nationaux de normalisation (comités membres de
ISO). L'élaboration des Normes internationales est en général confiée aux
comités techniques de I''SO. 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 gouvernementales,
en liaison avec I'ISO participent également aux travaux. L'ISO collabore
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 1SO 13898-3 a été_ élaborée; par, le; comité
technique ISO/TC 17, Acier, sous-comité SC"1,"Methodes de détermination
de la composition chimique.

L'ISO 13898 comprend lesiiparties suivantes; iprésentées; sous’ letitre
général Aciers et fontes — Dosage du nickel| (du) cuivre, et’ du:-cobalt) —
Meéthode par spectrométrie d'émission atomique avec plasma induit par
haute fréquence:

—  Partie 1: Prescriptions générales et mise en solution de I'échantillon
—  Partie 2: Dosage du nickel
—  Partie 3: Dosage du cuivre
—  Partie 4: Dosage du cobalt

Les annexes A et B de la présente partie de I''SO 13898 sont données
uniquement a titre d'information.
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Aciers et fontes — Dosage du nickel, du cuivre et du cobalt —
Méthode par spectrométrie d'émission atomique avec plasma
induit par haute fréquence —

Partie 3:
Dosage du cuivre

1 Domaine d'application

La présente partie de I''SO 13898 prescrit;une méthode pour,le, dosage du cuivre; dans les aciers non alliés et les
fontes non alliées par spectrométrie d'émission-atomique avec plasma-induit-par haute fréquence.

La méthode est applicable aux teneurs enfnickelicomprises.entre’0,001 %(m/m) et 0,40 %(m/m).

2 Références normatives

Les normes suivantes contiennent des dispositionsquij-par suite-de’la référence qui en est faite, constituent des
dispositions valables pour la présente partie de I''SO 13898. 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
partie de I''SO 13898 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 I''SO possédent le registre des Normes internationales en vigueur
a un moment donné.

ISO 3696:1987, Eau pour laboratoire a usage analytique — Spécification et méthodes d'essai.

ISO 5725-2:1994, Exactitude (justesse et fidélit€é) des résultats et méthodes de mesure — Partie 2: Méthode de
base pour la détermination de la répétabilité et de la reproductibilité d'une méthode de mesure normalisée.

ISO 5725-3:1994, Exactitude (justesse et fidélité) des résultats et méthodes de mesure — Partie 3: Mesures
intermédiaires de la fidélité d'une méthode de mesure normalisée.

ISO 13898-1:1997, Aciers et fontes — Dosage du nickel, du cuivre et du cobalt — Méthode par spectrométrie
d'émission atomique avec plasma induit par haute fréquence — Partie 1: Prescriptions générales et mise en
solution de I'échantillon.

ISO 14284:1996, Fontes et aciers — Prélévement et préparation des échantillons pour la détermination de la
composition chimique.
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3 Principe

Le principe est énoncé dans l'article 3 de I''SO 13898-1:1997.

4 Réactifs

Au cours de I'analyse, sauf indication contraire, utiliser uniquement des réactifs de qualité analytique reconnue et de
l'eau de qualité 2 prescrite dans I'!'SO 3696.

En plus des réactifs indiqués dans l'article 4 de I''SO 13898-1:1997, les réactifs suivants sont nécessaires.

4.1 Cuivre, solution étalon.

4.1.1 Solution mére, correspondant a 0,80 g de Cu par litre.
Peser, a 0,1 mg prés, 0,800 g de cuivre métal [pureté > 99,99 %(m/m)] et le transvaser dans un bécher de 200 ml.
Ajouter 50 ml d'acide nitrique (4.3 de I''SO 13898-1:1997), couvrir avec un verre de montre et chauffer doucement
pour mettre en solution. Refroidir & température ambiante, transvaser quantitativement dans une fiole jaugée de
1 000 ml, compléter au volume avec de I'eau et homogénéiser.

1 ml de cette solution meére contient 0,80 mg de Cu.

4.1.2 Solution étalon A, correspondant a 0,08 g de Cu par litre.

Transvaser 20,0 ml de la solution mére de cuivre (4.1.1) dans une fiole jaugée de 200 ml, compléter au volume
avec de I'eau et homogénéiser.

Préparer cette solution juste avant I'emploi.

1 ml de cette solution étalon contient 0,08 mg de Cu.

4.1.3 Solution étalon B, correspondant a 0,016 g de Cu par litre.

Transvaser 10,0 ml de la solution mére de cuivre (4.1.1) dans une fiole jaugée de 500 ml, compléter au volume
avec de I'eau et homogénéiser.

Si la courbe d'étalonnage se révéle non linéaire, il est possible d'utiliser une autre gamme de solutions d'étalonnage.
Préparer cette solution étalon juste avant I'emploi.

1 ml de cette solution étalon contient 0,016 mg de Cu.

5 Appareillage

L'appareillage requis est décrit dans l'article 5 de I''SO 13898-1:1997.
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6 Echantillonnage

Effectuer I'échantillonnage conformément a I''SO 14284.

7 Mode opératoire

7.1 Prise d'essai

Peser, a 1 mg pres, environ 1,00 g de I'échantillon pour essai.

7.2 Essai a blanc (correspondant au terme zéro)

Procéder de la maniéere indiquée en 7.2 de I'lSO 13898-1:1997.

7.3 Dosage
7.3.1 Préparation de la solution d'essai

Procéder de la maniéere indiquée en 7.3.1 de I''SO 13898-1:1997.

7.3.2 Préparation des solutions d'étalonnage

Introduire, dans une série de six béchers;de,200.ml, 1,00;g £ 0,001 g, de fer pur (4.1 de I''SO 13898-1:1997).
Ajouter, dans chaque bécher, 10 ml d'acide nitrique (4.3 de 1'1SO13898-1:1997), couvrir avec un verre de montre et
chauffer doucement jusqu'a ce que l'effervescence cesse. Ajouter 10 ml d'acide chlorhydrique (4.2 de
I''SO 13898-1:1997) et continuer a chauffer jusqu'a mise’'en solution compleéte.

Refroidir & température ambiante et transvaser quantitativement’la-solution contenue dans chaque bécher dans une
série de six fioles jaugées de 200 ml, en ringant chacun des béchers avec une quantité minimale d'eau.

A l'aide d'une pipette ou d'une burette, ajouter, dans chaque fiole jaugée, le volume de solution étalon de cuivre A
(4.1.2) indiqué dans le tableau 1. Si la courbe d'étalonnage se révele non linéaire, il est possible d'utiliser une autre
gamme de solutions d'étalonnage (voir, par exemple, tableaux 2 et 3). Si I'on utilise la technique de I'étalon interne,
a l'aide d'une pipette, ajouter 2 ml de solution étalon interne de scandium (4.4 de I''SO 13898-1:1997) ou 10 ml de la
solution étalon interne d'yttrium (4.5 de I''SO 13898-1:1997). Compléter au volume avec de I'eau et homogénéiser.
7.4 Mesurages spectrométriques

7.4.1 Optimisation de I'appareil

Procéder de la maniére indiquée en 7.4.1 de I''SO 13898-1:1997.

7.4.2 Mesurage des intensités émises

Procéder de la maniéere indiquée en 7.4.2 de I'lSO 13898-1:1997.

7.4.3 Préparation de la courbe d'étalonnage

Procéder de la maniére indiquée en 7.4.3 de I''SO 13898-1:1997.
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Tableau 1 — Teneurs en cuivre comprises entre 0,001 % (m/m) et 0,40 % (m/m)

Volume de la solution | Concentration de cuivre | Teneur correspondante
étalon A de cuivre en cuivre de la prise
(4.1.2) d'essai
mi ug/mi Y% (m/m)
o o, 0
10,0 4,00 0,080
15,0 6,00 0,120
20,0 8,00 0,160
30,0 12,00 0,240
50,0 20,00 0,400
1) Terme zéro.

Tableau 2 — Exemple pour des teneurs en cuivre allant jusqu'a 0,008 % (m/m)

Volume de la solution | Concentration de cuivre | Teneur correspondante
étalon B de cuivre en cuivre de la prise

(4.1.3) d'essai
mi ng/mi % (m/m)
o 0 0
0,5 0,040 0,000 8
1,0 0,080 0,001,6
2,0 0,160 0,003 2
3,0 0,240 0,004 8
5,0 0,400 0,008 0

1) Terme zéro.

Tableau 3 — Exemple pour des teneurs en cuivre comprises
entre 0,008 % (m/m) et 0,080 % (m/m)

Volume de la solution | Concentration de cuivre | Teneur correspondante
étalon B de cuivre en cuivre de la prise
(4.1.3) d'essai
mi ug/mi % (m/m)
o 0 0
5,0 0,40 0,008
10,0 0,80 0,016
20,0 1,60 0,032
30,0 2,40 0,048
50,0 4,00 0,080
1) Terme zéro.

©1S0
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8 Expression des résultats

8.1 Méthode de calcul
Procéder de la maniére indiquée en 8.1 de I'|SO 13898-1:1997.
8.2 Fidélité

Un essai planifié de cette méthode a été effectué par 26 laboratoires de 12 pays a 10 niveaux de teneur en cuivre,
chaque laboratoire ayant effectué trois dosages (voir notes) de la teneur en cuivre a chaque niveau.

Les échantillons pour essai utilisés sont indiqués dans le tableau A.1.

Les résultats obtenus ont été soumis a un traitement statistique conformément a I''SO 5725-1, I'ISO 5725-2 et
I''SO 5725-3, en utilisant les données obtenues sur les échantillons des 10 niveaux de teneur en cuivre dans le
domaine d'application.

Les données obtenues montrent une relation logarithmique entre la teneur en cuivre et la limite de répétabilité (r) et
les limites de reproductibilité (R et Ry) des résultats d'essai (voir notes) comme le résume le tableau 4. La
représentation graphique des données figure dans 'annexe B.

Tableau 4
Teneur en Limite de répétabilité Limites de reproductibilité

cuivre

% (m/m) r R Ry
0,001 0,000416 0,000 23 0,000 24
0,002 0,000 23 0,000 37 0,000 35
0,005 0,000 37 0,000 70 0,000 58
0,010 0,000 54 0,001 1 0,000 84
0,020 0,00077 0,001’8 0,001 2
0,050 0,001 3 0,003'4 0,002 0
0,100 0,001 8 0,005 4 0,002 9
0,200 0,002 6 0,008 4 0,004 2
0,400 0,003 8 0,014 0,006 1

NOTES

1 Deux des trois dosages ont été faits dans les conditions de répétabilité définies dans I''SO 5725-1, soit: un méme opérateur,
le méme appareillage, des conditions opératoires identiques, le méme étalonnage et une période de temps minimale.

2 Le troisitme dosage a été fait & un moment différent (un jour différent) par le méme opérateur que dans la note 1 avec le
méme appareillage mais avec un nouvel étalonnage.

3 La limite de répétabilité (r) et la limite de reproductibilité (R) ont été calculées par la procédure indiquée dans I''SO 5725-2
d'aprés les résultats obtenus le jour 1. La limite de reproductibilité intralaboratoire (Ryw) a été calculée en fonction du premier
résultat obtenu le jour 1 et du résultat obtenu le jour 2 par la procédure indiquée dans I''SO 5725-3.

9 Rapport d'essai

A présenter conformément a l'article 9 de I''SO 13898-1:1997.
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Annexe A
(informative)

Informations complémentaires sur les essais interlaboratoires
internationaux

Les données de répétabilité et de reproductibilité du tableau 4 découlent des résultats des essais interlaboratoires
internationaux effectués en 1993 sur neuf échantillons d'acier et un échantillon de fonte dans 12 pays impliquant
26 laboratoires.

Les résultats de ces essais sont présentés dans le document ISO/TC 17/SC 1 N 1024 de mars 1994. La
représentation graphique des données de fidélité figure dans I'annexe B.

Les échantillons pour essai utilisés sont indiqués dans le tableau A.1.

Tableau A.1
Echantillon Teneur en cuivre Données de fidélité
% (m/m)
Certifiée Trouvée Limite de Limites de
répéta- reproductibilité
bilité
Weu,1 Weuo r R Rw
JSS 003-3 (Acier 0,001:4 000141 0,001:39 0,000 47 0,000 43 0,000 53
non allié)
NR 1C (Acier non 0,001 4 0,001 45 0,001 42 0,000 30 0,000 36 0,000 59
allié)
NR 21 (Acier non 0,045 0,042 6 0,042 6 0,001 2 0,002 3 0,001 4
allié)
NBS 15h (Acier 0,013 0,012 6 0,0126 0,000 37 0,000 82 0,000 55
non allié)
NBS 16f (Aciernon| 0,006 0,005 1 0,005 1 0,000 57 0,000 87 0,000 84
allié)
BAS 087-1 (Acier 0,171 0,172 0,172 0,003 6 0,008 0 0,007 1
non allié)
BCS 452 (Acier 0,22 0,217 0,217 0,003 3 0,016 0 0,006 3
non allié)
IRSID 081-1 (Acier | 0,026 0,025 4 0,025 5 0,000 91 0,001 6 0,000 73
non allié)
IRSID 010-1 (Acier | 0,279 0,281 0,281 0,003 2 0,013 0 0,000 70
non allié)
EURO 487-1 0,021 6 0,022 1 0,022 1 0,000 80 0,001 7 0,000 83
(Fonte)
-W—Cu 4+ moyenne générale sur un méme jour
WCu o : moyenne générale sur plusieurs jours
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Annexe B
(informative)

Représentation graphique des données de fidélité
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est la teneur moyenne en cuivre, exprimée en pourcentage en masse, obtenue sur un méme jour;

est la teneur moyenne en cuivre, exprimée en pourcentage en masse, obtenue sur plusieurs jours.

Figure B.1 — Relation logarithmique entre la teneur en cuivre (wcu) et la limite de répétabilité (r) et les

limites de reproductibilité (R et Ry)
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