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Avant-propos 

L’ISO (Organisation internationale de normalisation) est une federation mondiale 
d’organismes nationaux de normalisation (comites membres de I’ISO). L’elaboration 
des Normes internationales est confide aux comites techniques de I’ISO. Chaque 
comite membre interesse par une etude a le droit de faire partie du comite technique 
tree a cet effet. Les organisations internationales, gouvernementales et non gouverne- 
mentales, en liaison avec I’ISO participent egalement aux travaux. 

Les projets de Normes internationales adopt& par les comites techniques sont soumis 
aux comites membres pour approbation, avant leur acceptation comme Normes inter- 
nationales par le Conseil de I’ISO. Les Normes internationales sont approuvees confor- 
mement aux procedures de I’ISO qui requierent I’approbation de 75 % au moins des 
comites membres votants. 

La Norme internationale IS0 312 a ete elaboree par le comite technique ISO/TC 65, 
Minerals de mangankse et de chrome. 

Cette troisieme edition annule et remplace la deuxieme edition (IS0 312-1980) dont elle 
constitue une revision mineure. 

L’attention des utilisateurs est attiree sur le fait que toutes les Normes internationales 
sont de temps en temps soumises a revision et que toute reference faite a une autre 
Norme internationale dans le present document implique qu’il s’agit, sauf indication 
contraire, de la derniere edition. 

Organisation internationale de normalisation, 1986 

Imprim en Suisse 
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NORME INTERNATIONALE IS0 312-1986 (F) 

Minerais de manganese - Dosage de I’oxygGne actif, 
exprim6 en dioxyde de manganese - M&hode 
titrimetrique 

1 Objet et domaine d’application 

La presente Norme internationale specific une methode titrimetri- 
que de dosage par reduction au sulfate double d’ammonium fer(ll) 
hexahydrate, de I’oxygene actif (exprime conventionnellement en 
dioxyde de manganese) dans les minerais de manganese. 

2 Refhrences 

IS0 429611, Minerals de mangankse - &hantillonnage - 
Partie 7 : khan tillonnage par pr&vemen ts. 

IS0 429612, Minerais de mangankse - khantilfonnage - 
Partie 2: Prhpara tion des khan tiflons. 

I SO 4297, Minerals et concentrks de mangarkse - Mthodes 
d’analyse chimique - Ins true tions g&&ales. 

3 Principe 

Mise en solution d’une prise d’essai par un exces de solution 
etalon de sulfate double d’ammonium fer(ll) hexahydrate dans 
I’acide sulfurique, pour reduire le dioxyde de manganese con- 
tenu dans la prise d’essai. Titrage en retour de I’exces de sulfate 
double d’ammonium fer(ll) hexahydrate par une solution tit&e 
de dichromate de potassium, en presence de diphenylamine 
sulfonate de sodium comme indicateur. 

4 RGactifs 

4.1 Acide phosphorique, Q 1,7 g/ml. 

4.2 Sulfate double d’ammonium fer(l/I hexahydrate, 
solution a 60 g/l. 

Dissoudre 60 g de sulfate double d’ammonium fer(ll) hexahy- 
drate [(NH,),Fe(S0,)2,6H20] dans de I’acide sulfurique, dilue 
(1 + 7) et diluer a 1 litre avec du meme acide. 

4.3.2 Etalonnage de la solution 

Prelever trois prises d’essai dans un echantillon type de minerai 
de manganese dont la teneur donnee en dioxyde de manganese 
est voisine de celle de I’echantillon a analyser et leur faire subir 
toutes les etapes de I’analyse (7.4). 

Le titre de la solution de dichromate de potassium est don& 
par la formule 

BXf7-l T= - 
vx 100 

0C.l 

T est le titre de la solution de dichromate de potassium, 
exprimee, en grammes, de dioxyde de manganese corres- 
pondant a 1 ml de solution; 

B est la teneur en dioxyde de manganese, en pourcentage 
en masse, de I’echantillon type de minerai de manganese; 

m est la masse, en grammes, de la prise d’essai de I’echan- 
tillon type; 

V est le volume en millilitres, de la solution de dichromate 
de potassium utilise. 

Adopter, comme titre, la moyenne des trois resultats. 

4.4 DiphGnylamine sulfonate de sodium, solution 8 
0,8 g/l. 

Dissoudre 0,8 g de diphenylamine sulfonate de sodium en pou- 
dre KGH5NHCGH,,S03Na) dans un petit volume d’eau et diluer 
a 1 litre par de I’eau. 

Conserver la solution dans un flacon en verre brun. 

5 Appareillage 
4.3 Dichromate de potassium, solution titree, 8,780 g/l. 

Materiel courant de laboratoire, et 

4.3.1 PrQparation de la solution 

Dissoudre 8,780 g de dichromate de potassium, recristallise et 
s&he a une temperature de 180 a 200 OC, dans 100 ml d’eau. 
Transvaser en totalite la solution dans une fiole jaugee a un trait 
de 1 litre, diluer jusqu’au trait rep&e et homogeneiser. 

5.1 Fiole conique, de capacite 300 ml equipee d’un bou- 
chon muni de deux tubes a degagement (voir la figure). 

5.2 Source de dioxyde de carbone. 
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IS0 312-1986 (F) 

6 lkhantillon 

Pour I’echantillonnage des minerais de manganese, voir 
I’ISO 4296/l. Pour la preparation des echantillons, voir 
I’ISO 4296/2. 

Utiliser un echantillon pour analyse, d’une granulometrie infe- 
rieure a 100 pm obtenue par broyage (controlee a I’aide d’un 
tamis de dimensions d’ouverture appropriee), et ayant 6te 
s&he a I’air dans les conditions du laboratoire. 

7 Mode opkatoire 

7.1 Prise d’essai 

Peser 0,25 g de l’echantillon pour analyse, dans la fiole conique 
(5.1). 

7.2 Nombre d’analyses 

Effectuer le dosage simultanement sur trois prises d’essai prele- 
vees dans le meme echantillon pour analyse. 

7.3 Essai g blanc 

Effectuer un essai a blanc en suivant tous les stades de 
I’analyse. 

7.4 Dosage 

Dans la fiole conique contenant la prise d’essai (7.11, ajouter 
50 ml de la solution de sulfate double d’ammonium fer(ll) 
hexahydrate (4.2). Fermer la fiole avec son bouchon et faire pas- 
ser un courant de dioxyde de carbone; melanger avec soin et, 
sans arreter le courant de dioxyde de carbone, chauffer modere- 
ment la fiole et son contenu jusqu’a dissolution de la prise d’essai 
(jusqu’a disparition des particules colorees en sombre). 

Refroidir la fiole et son contenu (sans arreter le courant de 
dioxyde de carbone). Ouvrir la fiole; ajouter 10 ml de I’acide 
phosphorique (4.1) et 2 ml de la solution de diphenylamine sul- 

Dioxyde 
de carbone 

fonate de sodium (4.4). Diluer a 150 ml avec de I’eau froide 
(dont I’air a ete elimine par ebullition) et titrer I’exces de sulfate 
double d’ammonium fer(ll) hexahydrate avec la solution de 
dichromate de potassium (4.3) jusqu’a I’apparition d’une colo- 
ration violet-bleu persistante. 

8 Expression des rbultats 

8.1 Mode de calcul 

La teneur en oxygene actif, exprimee en pourcentage en masse 
de dioxyde de manganese, est donnee par la formule 

TW, - v-1 x 100 
XK 

m0 

0C.l 

7’ est le titre de la solution titree de dichromate de potas- 
sium (voir 4.3.2); 

VI est le volume, en millilitres, de la solution tit&e de di- 
chromate de potassium utilise pour I’essai 8 blanc; 

V2 est le volume en millilitres, de la solution tit&e de 
dichromate de potassium utilise pour le dosage; 

m. est la masse, en grammes, de la prise d’essai; 

K est le facteur de conversion pour I’expression de la 
teneur a set en oxygene actif. 

8.2 Tohances admissibles sur les rhultats de 
trois dosages en parall6le 

Teneur en oxyghe actif’) Tolhrance 
% (m/m) admissible 

% bnlm) 

de (au-dessus de) sl 

We 0,30 
50,oo 70,oo 0,40 
70,oo 90,oo 0,50 

1) Exprim6 conventionnellement en dioxyde de manganhse. 

Flacon de lavage contenant une 
solution de sulfate de cuivre(ll) 

contenant de I’e 

Plaque chauffante 

Figure - Exemple d’appareillage 
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