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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
gouvernementales, en liaison avec I'ISO participent également aux travaux. L'ISO collabore étroitement avec
la Commission électrotechnique internationale (CEI) en ce qui concerne la normalisation électrotechnique.

Les Normes internationales sont rédigées conformément aux régles données dans les Directives ISO/CEI,
Partie 2.

La tache principale des comités techniques est d'élaborer les Normes internationales. 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 comités membres
votants.

L'attention est appelée sur le fait que certains des éléments du présent document peuvent faire l'objet de
droits de propriété intellectuelle ou de droits analogues. L'ISO ne saurait étre tenue pour responsable de ne
pas avoir identifié de tels droits de propriété et averti de leur existence.

L'ISO 11494 a été élaborée par le comite technique ISO/TC 174, Joaillerie, bijouterie.
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NORME INTERNATIONALE ISO 11494:2008(F)

Joaillerie, bijouterie — Dosage du platine dans les alliages de
platine pour la joaillerie, bijouterie — Méthode par
spectrométrie d'émission a plasma induit en solution, utilisant
I'yttrium comme étalon interne

1 Domaine d'application

La présente Norme internationale décrit une méthode de dosage du platine dans les alliages de platine pour
la joaillerie, bijouterie, de préférence dans la gamme de titre établie dans I''SO 9202 et ce, par spectrométrie
d'émission a plasma induit (ICP).

La teneur en platine des alliages se situe, de préférence, entre 850 %o (parties pour mille) et 950 %o de platine.
NOTE D'autres teneurs en platine peuvent étre analysées selon cette méthode.

Les alliages de platine pour: la joaillerie, bijoutetie peuvent contenir de!l'argent, de I'indium, du gallium, du
cuivre, du cobalt, du nickel, de I'étain et du ruthénium. On n'a pas constaté de perturbations de la méthode de

dosage du fait de la présence de ces éléments/d'alliage. Sild'autres éléments sont présents dans l'alliage, il
faut procéder a des contrbles pour déterminer les perturbations éventuelles.

2 Références normatives

Les documents de référence suivants sont indispensables pour I'application du présent document. Pour les
références datées, seule I'édition citée s'applique. Pour les références non datées, la derniére édition du
document de référence s'applique (y compris les éventuels amendements).

ISO 11596, Joaillerie, bijouterie — Echantillonnage des alliages de métaux précieux pour la joaillerie,
bijouterie et produits associés

3 Termes et définitions

Pour les besoins du présent document, les termes et définitions suivants s'appliquent.

3.1

encadrement

passage des étalons et des échantillons dans l'ordre suivant: étalon bas — échantillon — étalon haut —
échantillon — étalon bas — échantillon — étalon haut — échantillon — étalon bas — échantillon — étalon haut

4 Bréve description de la méthode
Au moins deux échantillons pesés avec exactitude sont dissous dans de l'eau régale complétée ensuite

jusqu'a une masse pesée avec exactitude. Des quantités pesées exactement (aliquotes) de ces solutions
échantillons sont mélangées avec I'étalon interne et complétées au volume défini pour les solutions a mesurer.
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A l'aide d'un spectrométre d'émission & plasma induit, la teneur en platine de la solution échantillon est
mesurée en comparant le rapport des intensités de I'émission spectrale du platine (a 265,95 nm, a 214,42 nm,
a 299,80 nm ou a 306,47 nm) et de I'yttrium (a 371,03 nm) avec les rapports de solutions contenant des
masses connues de platine et d'yttrium selon la méthode par encadrement.

Des modifications mineures sont nécessaires lorsque I'alliage contient du ruthénium, du rhodium, de l'iridium,
du chrome ou du tungsténe.

5 Réactifs

Sauf indication contraire, n'utiliser au cours de l'analyse que des réactifs de qualité analytique reconnue et
uniquement de l'eau distillée ou de I'eau de pureté équivalente. Tous les réactifs doivent étre exempts de
platine.

5.1 Acide chlorhydrique (HCI); p,o = 1,16 g/lcm3; 32 % d'HCI (fraction massique).
5.2 Acide nitrique (HNO3); pyo = 1,41 g/lcm3; 65 % d'HNOj (fraction massique).

5.3 Platine pur (Pt).
La teneur en platine doit étre d'au moins 99,99 %.
5.4 Solution d'étalon interne:

Dissoudre environ 680 mg de YCl3, 6H,0 dans,200 ml d'eau.et compléter-a 1 000 ml avec de I'eau. En raison
de la sensibilité de I'appareil, cette concentration peut étre modifiée afin d'obtenir une performance optimale.

Cela s'applique également aux solutions d'étalonnage’ (voir'8.1) et aux solutions échantillons (voir 8.2).
5.5 Cuivre pur.
La teneur en cuivre doit étre de 99,99 % et exempt de platine.

5.6 Acide orthophosphorique (H3PO,); pog=1,71 g/cm3), a 85 % (fraction massique).

6 Appareillage

Matériel courant de laboratoire avec, en plus:

6.1 Spectrométre d'émission ICP (a plasma induit), permettant de mesurer simultanément les raies
d'émission de platine a 265,95 nm, a 214,42 nm, a 299,80 nm ou a 306,47 nm et la raie d'émission de I'étalon

interne, I'yttrium, a 371,03 nm, avec une résolution optique minimale de 0,02 nm;

6.2 Balance analytique, exacte a 0,01 mg.

7 Echantillonnage

Le mode opératoire d'échantillonnage doit étre conforme a I''SO 11596.
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8 Mode opératoire

8.1 Solutions d'étalonnage

Peser environ 100 mg de platine (5.3), a au moins 0,01 mg prés, et les dissoudre dans 30 ml d'acide
chlorhydrique (5.1) chaud et 10 ml d'acide nitrique (5.2) dans une fiole jaugée tarée de 100 ml. Ajouter de
l'eau jusqu'a obtention d'une masse de solution d'environ 100 g, a au moins 0,01 g prés. Cette solution mere
de platine sert a préparer les solutions d'étalonnage.

Peser environ 8,25 g, 8,759, 9,259 et 9,75 g de solution mére de platine, a au moins 0,001 g prés, en
versant chaque fraction dans une fiole jaugée de 100 ml. Ajouter 10 g de solution d'étalon interne (5.4), a au
moins 0,001 g prés. Ajouter 10 ml de HCI (5.1) et compléter a 100 ml avec de I'eau. Mélanger soigneusement.

En présence de certains autres éléments (par exemple de I'argent), il peut s'avérer nécessaire d'augmenter la
concentration en HCI jusqu'a 50 ml au maximum. La concentration en acide des solutions d'étalonnage et
celle des solutions échantillons doivent étre cohérentes.

8.2 Solutions échantillons

8.2.1 Généralités

Peser environ 100 mg d'échantillon, a au moins 0,01 mg prés, les dissoudre et les mélanger comme décrit en
8.1. Peser environ 10 g de cette «solution mére échantillon», a au moins 0,001 g prés, dans une fiole jaugée
de 100 ml et ajouter 10, g de solution d'étalon interne (5.4), a au moins_ 0,001 g prés. Ajouter 10 ml de HCI
(5.1) et compléter a 100iml avec de l'eau. Mélangern soigheusement:

En présence de certains autres élements(parexempleidelargent); il peut s'avérer nécessaire d'augmenter la
concentration en HCI jusqu'a 50 ml au maximum. La concentration en acide des solutions d'étalonnage et
celle des solutions échantillons doivent étre equivalentes,

NOTE L'attention est attirée sur la possibilité_que les, échantillons plus petits soient aussi plus affectés par une
variation de I'homogénéité de la matiére échantillonnée.

8.2.2 Alliages de platine contenant du ruthénium, du rhodium, de l'iridium ou du tungsténe

Les alliages de platine contenant plus de 5 % des éléments cités peuvent nécessiter une dissolution sous
pression ou impliquer une phase préliminaire de mise en alliage en ajoutant le décuple de cuivre exempt de
platine (5.5).

En présence de tungsténe, 200 ul d'acide orthophosphorique (5.6) doivent étre ajoutés.

Les solutions d'étalonnage et les solutions échantillons doivent faire I'objet d'une compensation de I'effet de la
matrice.

8.2.3 Alliages de platine contenant du ruthénium, du rhodium, de l'iridium ou du chrome

Il est utile de comparer les résultats d'analyse obtenus avec les quatre raies de platine (265,95 nm,
214,42 nm, 299,80 nm et 306,47 nm). Le ruthénium, le rhodium ou le chrome peuvent avoir une incidence sur
la raie de platine 265,95 nm et l'iridium et le chrome sur les raies de platine 299,80 nm et 306,47 nm. Il est
donc nécessaire d'étre prudent.

8.3 Mesurages
L'unité informatique du spectromeétre d'émission a plasma ICP est utilisée pour établir un programme

permettant de mesurer simultanément les intensités des raies d'émission de platine (265,95 nm, 214,42 nm,
299,80 nm ou 306,47 nm) et celles de I'étalon interne yttrium (371,03 nm). Avant utilisation, laisser la torche
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ICP se stabiliser pendant au moins 15 min aprés allumage. Aspirer successivement les solutions d'étalonnage
et les solutions échantillons.

Chaque solution étalon et chaque solution échantillon doivent avoir une période minimale de préintégration de
30 s, suivie de temps d'intégration et du nombre requis d'intégrations pour obtenir un écart-type relatif
maximal de 0,2 % [voir 8.4.1, Equation (1)]. La masse exacte de platine de la solution échantillon résulte du
mesurage des deux solutions d'étalonnage encadrant la valeur approximative de la solution échantillon,
[voir 8.4.2, Equation (4)].

8.4 Calculs

8.4.1 La méthode d'étalonnage interne repose sur la relation linéaire entre les rapports d'intensité Ip;/ et
les rapports de concentration Cp;/Cy ou mieux sur les rapports de masse mp;/my. En utilisant la méme masse
d'yttrium (solution d'étalon interne) pour préparer toutes les solutions, il n'est pas nécessaire d'avoir un
volume exact des solutions a mesurer. L'exactitude de la fiole jaugée de 100 ml est suffisante. La référence
constante a la méme masse d'étalon interne présente un autre avantage important: tous les calculs peuvent
étre faits avec mpy au lieu de mpi/my, nominal.

D'une maniére générale, I'unité informatique fournit les quotients des mesures individuelles des intensités du
platine et de I'yttrium enregistrées simultanément.

Si la valeur moyenne, @ des cinqg quotients d'intensité (04, Oy, O3, 04, O5) concernant chaque solution est
5
S_11§5 Ipt
0= _£Z_] (1)
5 n=1 Iy

cette valeur moyenne doit alors avoir un écart-type relatif de'0;2 % maXimum par rapport a Q.
8.4.2 Du fait des écarts par rapport a la masse nominale; n/g; en grammes, de la solution d'étalon interne
(mg = 10,000 g), chaque quotient:d'intensité .correspondant & une’solution‘a’mesurer doit étre corrigé par la

masse réelle correspondante de la solutiontd'étaloncinternel #q ) (€n grammes, utilisée pour préparer la
solution a mesurer. Le quotient corrigé, Oc, est calculé comme suit:

/4
Oc = Ox—> 2)

ms

Les masses exactes de platine dans les solutions d'étalonnage, mp; 5 ,,» €n mMilligrammes, sont nécessaires
pour déterminer la teneur en platine de I'échantillon en utilisant ces quotients d'intensité corrigés. Ces masses
doivent étre calculées individuellement pour chaque solution ou point d'étalonnage selon I'équation suivante:

Wets

mpt Cs,n =

S
xWss ptu (3)
mss pt

ou
Wpigs estla masse, en miligrammes, du platine utilisé pour préparer la solution mére de platine;
mggpt  estla masse, en grammes, de la solution mére de platine préparée;

Wsspt, €stla masse, en grammes, de la solution mére de platine utilisée pour préparer la solution
d'étalonnage, n.
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Les deux points d'étalonnage les plus proches de la teneur en échantillon de platine et correspondant a la
masse faible, a, et a la masse élevée, b, servent a déterminer la masse de platine dans la solution échantillon
comme suit:

(b-a)x(0cs~0c.a) (4)

mpy =a+

(Qcs-0c.a)
ou
a est la masse, en milligrammes, de platine dans la solution d'étalonnage utilisée comme «étalon
bas», selon I'Equation (3);
b est la masse, en milligrammes, de platine dans la solution d'étalonnage utilisée comme «étalon

haut», selon I'Equation (3);
Oc,, estlerapport d'intensité corrigé Ipi/Iy de «I'étalon basy;
Oc,, estle rapport d'intensité corrigé /p/Iy de «I'étalon haut»;
Ocs estle rapport d'intensité corrigé /p/Iy de la solution échantillon a mesurer.

La valeur moyenne de cinqg cycles de mesurage et d'évaluations de ce type, mp;, donne la masse finale de
platine de la solution échantillon comme suit:

1(&
Mpt =5 D mpy (5)
n=1

L'écart-type relatif de cette valeur moyenne ne doit pas, étre supérieur a 0,30 %.

Apreés détermination de la valeur moyenne, mp, a partir des cing dosages individuels de la solution
échantillon, la teneur en platine de I'¢chantillon, Xp;, exprimée en parties pour mille, est finalement calculée a
l'aide de I'Equation (6):

Mpy X M
Xpy = —1—5553 1000 (6)
Wsa xWss sa
ou
Wsa est la masse, en milligrammes, de I'échantillon utilisé pour préparer la solution mére échantillon;

mgg sa ©stla masse, en grammes, de la solution mére échantillon préparée;

Wss s, €st la masse, en grammes, de la solution mére échantillon utilisée pour préparer la solution
échantillon a mesurer.

9 Répétabilité

Des dosages réalisés deux fois doivent donner des résultats différant de moins de 3 %o pour le platine. Si la
différence est plus grande, les dosages doivent étre répétés.
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