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NORME INTERNATIONALE

ISO 315-1984 (F)

Minerais et concentrés de manganése — Dosage du
nickel — Méthode spectrométrique a la diméthylglyoxime
et méthode par spectrométrie d’absorption atomique dans

la flamme

1 Objet et domaine d’application
La présente Norme internationale spécifie deux méthodes de
dosage du nickel dans les minerais et concentrés de manga-
nése, a savoir:
— méthode A: méthode spectrométrique & la dyméthyl-
glyoxime, applicable aux produits dont la teneur en nickel
est comprise entre 0,01 et 1,0 % (m/m);
— méthode B: méthode par spectrométrie d'absorption
atomique dans la flamme, applicable aux produits dont la
teneur en nickel est comprise entre 0,005 et 1,0 % (m/m).
La présente Norme internationale devra étre‘lue conjointement
avec I'ISO 4297.
2 Références

ISO 4296/1, Minerais de manganése — Echantillonnage , —
Partie 1: Echantillonnage par prélévements.

ISO 4296/2, Minerais de manganése — Echantillonnage —
Partie 2: Préparation des échantillons.

ISO 4297, Minerais et concentrés de manganése — Méthodes

d‘analyse chimique — Instructions générales.

3 Méthode A: Méthode spectrométrique a la
diméthylglyoxime

3.1 Principe

Mise en solution d'une prise d’essai par attaque avec I’acide sul-
furique en présence de peroxyde d’hydrogéne.

Séparation du résidu insoluble par filtration, le filtrat étant a
conserver comme solution principale.

Calcination du filtre contenant le résidu et attaque avec les aci-
des sulfurique et fluorhydrique.

Fusion du résidu calciné avec le disulfate de potassium.

Dissolution du culot de fusion dans I'acide sulfurique et addi-
tion a la solution principale.

Séparation du manganése sous forme de dioxyde de manga-
nése.

Mesurage spectrométrique a une longueur d’onde de 460 a
470 nm en présence d’acide tartrique, d’hydroxyde de sodium,
de persulfate d’'ammonium et de diméthylglyoxime.

3.2 Réactions

La méthode est basée sur I'interaction des ions nickel avec le
diméthylglyoxime en milieu alcalin (pH 10 & 11) en présence de
persulfate d’ammonium conduisant a la formation d’'un com-
plexe coloré.

L'influence du fer et d'autres éléments interférants est éliminée
par-formation des,complexes solubles avec de I'acide tartrique.

Lelmanganése est 'séparé sous forme de dioxyde de manga-
nése.

3.3 Réactifs

3.3.17" “Bromate de potassium (KBrO;).
3.3.2 Disulfate de potassium (K,S,0;).
3.3.3 Acide chlorhydrique, ¢ 1,19 g/ml.
3.3.4 Acide sulfﬁrique, dilué 1 + 4.
3.3.5 Acide sulfurique, dilué 1 + 20.

3.3.6 Acide fluorhydrique, ¢ 1,14 g/ml, solution a
40 % (m/m).

3.3.7 Acide tartrique (HOOC — CHOH — CHOH — COOH),
solution a 200 g/I.

3.3.8 Peroxyde d’hydrogéne, solution & 30 % (m/m).
3.3.9 Hydroxyde de sodium, solution a 50 g/I.

3.3.10 Persulfate d’'ammonium [(NH4),S,0gl, solution
30 g/l.

3.3.11 Diméthyl-1,2 glyoxal dioxime [Diméthylglyoximel
(C4HgO,N,), solution alcaline a 10 g/I.

Dissoudre 1 g de diméthylglyoxime dans 100 ml de la solution
d'hydroxyde de sodium (3.3.9).
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3.3.12 Nickel, solution étalon correspondant & 1 g de Ni par
litre.

Peser 1,000 0 g de nickel métallique (pureté 99,95 %) dans un
bécher de 250 ml et le dissoudre dans 20 ml d’'un mélange
formé de 3 parties en volume d’acide chlorhydrique (3.3.3) et
de 1 partie en volume d’acide nitrique, o 1,40 g/ml.

Porter la solution & ébullition et faire bouillir jusqu’a cessation
du dégagement des oxydes d’azote. Refroidir la solution, la
transvaser dans une fiole jaugée de 1 000 ml, compléter au
volume avec de |'eau et homogénéiser.

1 ml de cette solution étalon contient 1 mg de Ni.

3.3.13 Nickel, solution étalon correspondant a 0,01 g de Ni
par litre.

Prélever, au moyen d’une pipette, 10 mi de la solution étalon de
nickel (3.3.12) et les introduire dans une fiole jaugée de
1 000 ml; compléter au volume avec de I'eau et homogénéiser.

1 ml de cette solution étalon contient 0,01 mg de Ni.

3.4 Appareillage

Matériel courant de laboratoire, et
3.4.1 Creuset en platine.

3.4.2 Spectrométre, a sélecteur de radiations a variation
continue ou discontinue, permettant’des 'mesurages’'d'absor:
bance a une longueur d’onde de 460 & 470 nm et équipé‘de
cuves appariées.

3.5 Echantillon

Pour I'échantillonnage des minerais de manganése, voir
1ISO 4296/1. Pour la préparation des échantillons, voir
1SO 4296/2. :

Utiliser un échantillon pour analyse, d’'une granulométrie infé-
rieure & 100 um obtenue par broyage (contrblée a I'aide d'un
tamis de dimension d’ouverture appropriée), et ayant été séché
a I'air dans les conditions du laboratoire.

3.6 Mode opératoire

3.6.1 Prise d’essai

Peser une masse de |'échantillon pour analyse, choisie d’aprés
le tableau 1 selon la teneur présumée en nickel.

3.6.2 Essai a blanc

Effectuer un essai & blanc en suivant tous les stades de
I"analyse.

3.6.3 Mise en solution de la prise d’essai

Introduire la prise d'essai (3.6.1) dans un bécher de 250 ml,
humecter avec quelques gouttes d’eau et dissoudre dans 30 ml
de la solution d’acide sulfurique (3.3.4), en chauffant et en
ajoutant goute a goutte de la solution de peroxyde d’hydrogéne
(3.3.8) jusqu’a dissolution compléte de la prise d’essai.

Evaporer la solution jusqu'a I'apparition d’abondantes fumées
blanches d’acide sulfurique. Refroidir, diluer avec 40 & 50 mil
d’eau et filtrer le résidu insoluble sur un papier filtre & texture
moyenne contenant une faible quantité de pate & papier, puis
laver_six & huit fois avec de I'eau chaude. Conserver le filtrat
comme solution principale.

3.6.4 Reprise du résidu

Transférer le papier filtre contenant le résidu dans le creuset en
platine.(34:1),:sécher et calcinenentre 500 et 600 °C. Refroidir
le; creuset; chumecter le résidu avec de l'eau, ajouter 2 ou
3 gouttes de la solution d’acide sulfurique (3.3.4) et 53 7 ml de
la solution d’acide fluorhydrique (3.3.6).

Evaporer jusqu'a siccité et calciner le résidu entre 500 et 600 °C
jusqu'a cessation du dégagement de fumées d’acide sulfurique.
Refroidir le creuset, ajouter 2 a 3 g de disulfate de potassium
(3.3.2) et fondre entre 600 et 650 °C. Lixivier le culot de fusion
dans 10 & 20 ml de la solution d’acide sulfurique (3.3.5), puis
laver le creuset avec de I'eau. Ajouter la solution ainsi obtenue a
la solution principale (3.6.3).

NOTE — SiI'on sait que le minerai ne contient pas de composés insolu-
bles du nickel, les opérations décrites en 3.6.4 peuvent étre omises.

Tableau 1
Teneur présumée l\lll:ssifsge Dilution Partie Masse de nickel contenue
en nickel d'p Ise aliquote dans la partie aliquote
essai
% (m/m) g ml mi mg
> 0,01a0,05 1,0 100 10 0,010 a 0,050
> 0,0520,10 1,0 250 10 0,020 a 0,040
> 0,10 40,50 1,0 250 5 0,020 a 0,100
> 0,5031,0 0,5 250 5 0,050 & 0,100




3.6.5 Préparation de la solution en vue du mesurage
spectrométrique

Diluer ou évaporer la solution combinée (3.6.3 et 3.6.4) jusqu’a
I'obtention d'un volume d’environ 150 ml, ajouter 1 g de bro-
mate de potassium (3.3.1), chauffer, porter a ébullition et faire
bouillir durant 5 min. Filtrer a travers un papier filtre a texture
moyenne et laver huit a dix fois avec de I'eau chaude. Rejeter le
papier filtre avec le résidu.

Evaporer la solution jusqu'a cessation du dégagement de
fumées d’acide sulfurique, refroidir et dissoudre les sels dans
10 ml d’acide chlorhydrique (3.3.3). Transvaser la solution dans
une fiole jaugée choisie d’apres le tableau 1, compléter au
volume avec de I’'eau et homogénéiser.

Prélever, au moyen d’une pipette, deux parties aliquotes égales
de la solution choisies d’aprés le tableau 1 et les introduire dans
deux fioles jaugées de 100 ml. Ajouter, dans chaque fiole jau-
gée, 10 ml de la solution d’acide tartrique (3.3.7), 40 ml de la
solution d’hydroxyde de sodium (3.3.9) et 10 ml de la solution
de persulfate d’ammonium (3.3.10).

Ajouter 10 ml de la solution de diméthylglyoxime (3.3.11) dans
la premiére partie aliquote et 10 ml de la solution d’hydroxyde
de sodium (3.3.9) dans la seconde partie aliquote (solution de
base).

Mélanger la solution apres |'addition de chaque réactif. Laisser
reposer la solution durant 5 a 10 min jusqu’a Fapparition d“une
coloration stable, compléter au volume avec de |'eau et homo-
généiser.

3.6.6 Mesurage spectrométrique

Mesurer |'absorbance de la solution dans une cuve en utilisant
le spectrometre (3.4.2) a une longueur d’onde de 460 a 470 nm,
assurant I'obtention de I'absorbance optimale, et en utilisant
I'eau comme solution de référence.

3.6.7 Etablissement de la courbe d’étalonnage

Dans une série de sept fioles jaugées de 100 ml, introduire, au
moyen d’une burette, 0,0; 1,0; 2,0; 4,0; 6,0; 8,0 et 10,0 ml de la
solution étalon de nickel (3.3.13), correspondant respective-
ment & 0,0; 0,010; 0,020; 0,040; 0,060; 0,080 et 0,100 mg de
nickel. La premiére fiole jaugée sert a la préparation de la solu-
tion de compensation. Ajouter 10 ml de la solution d’acide tar-
triqgue (3.3.7), 40 ml de la solution d’hydroxyde de sodium
(3.3.9), 10 ml de la solution de persulfate d’ammonium (3.3.10)
et 10 ml de la solution de diméthylglyoxime (3.3.11).

Mélanger la solution aprés I'addition de chaque réactif. Laisser
reposer la solution durant 5 a 10 min jusqu’a 'apparition d’une
coloration stable, compléter au volume avec de I'eau et homo-
généiser.

Mesurer I'absorbance de chaque solution selon les modalités
spécifiées en 3.6.6.

Tracer une courbe d’étalonnage en portant les valeurs d'absor-
bance (aprés déduction de I'absorbance de la solution de com-
pensation) en fonction des teneurs nominales en nickel des
solutions.
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3.7 Expression des résultats

3.7.1 Mode de calcul

Convertir la lecture nette d'absorbance de la solution d'essai
(obtenue en déduisant la lecture d'absorbance de la solution
d’essai a blanc et de la solution de base de celle de la solution
d’essai) en teneur en nickel au moyen de la courbe d'étalon-
nage (3.6.7).

La teneur en nickel (Ni), exprimée en pourcentage en masse,
est donnée par la formule
my x 100 my

—— x K=———xK
mox1000 moX10

ou

my est la masse, en grammes, de la prise d’'essai corres-
pondant & la partie aliquote de la solution d’essai;

my est la masse, en milligrammes, de nickel contenue
dans la partie aliquote de la solution d’essai, lue sur la
courbe d’étalonnage;

K est la facteur de conversion pour I'expression de la
teneur @ sec len_ hickel.

3.7.2) Tolérances admissibles sur les résultats des
dosages en paraliéle

Tableau 2
Valeurs en pourcentage en masse
Tolérance admissible
Teneur en nickel Trois dosages Deux dosages
en paralléle en paralléle

> 0,005 a 0,01 0,003 0,002
> 0,01 a0,02 0,005 0,004
> 0,02 40,05 0,007 0,006
> 0,05 ao0,1 0,01 0,008
> 0,1 ao0,2 0,02 0,015
>02 ao05b 0,03 0,02
>05 a1,0 0,04 0,03

4 Méthode B: Méthode par spectrométrie
d’absorption atomique dans la flamme

4.1 Principe

Mise en solution d’une prise d’essai par attaque avec les acides
chlorhydrique et nitrique.

Séparation d'un éventuel résidu insoluble par filtration, le filtrat
étant a conserver comme solution principale.

Calcination du filtre contenant le résidu et attaque avec les aci-
des sulfurique et fluorhydrique.

Fusion du résidu calciné avec le carbonate de sodium.

Dissolution du culot de fusion dans I'acide chlorhydrique et
addition a la solution principale.
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Aspiration de la solution dans la flamme d’un spectrométre
d’absorption atomique utilisant un brdleur alimenté par de I'air
et de I'acétyléne, et mesurage de I'absorbance & une longueur
d’onde de 232 nm.

Comparaison des valeurs d’absorbance obtenues avec les
valeurs obtenues avec les solutions d’étalonnage.

4.2 Réactifs

4.2.1 Carbonate de sodium, anhydre.
4.2.2 Acide chlorhydrique, o 1,19 g/ml.
4.2.3 Acide chlorhydrique, dilué 1 + 4.
4.2.4 Acide chlorhydrique, dilué 1 + 50.
4.2.5 Acide nitrique, o 1,40 g/ml.

4.2.6 Acide sulfurique, dilué 1 + 1.

4.2.7 Acide fluorhydrique, o 1,14 g/ml,“solution a
40 % (m/m).

4.2.8 Solutions de base.

4.2.8.1 Solution A

Dissoudre 20 g de manganése métallique de haute pureté dans
150 ml de la solution d’acide chlorhydrique (4.2.3), en chauf-
fant, dans un bécher de 500 ml. Refroidir la solution, la transva-
ser dans une fiole jaugée de 1 000 ml, compléter au volume
avec de |'eau et homogénéiser.

4.2.8.2 Solution B

Dissoudre 20 g de manganése métallique de haute pureté dans
150 ml de la solution d’acide chlorhydrique (4.2.3), en chauf-
fant, dans un bécher de 500 mi. Ajouter 40 g de carbonate de
sodium (4.2.1) préalablement dissous dans de |'eau. Refroidir la
solution, la transvaser dans une fiole jaugée de 1 000 ml, com-
pléter au volume avec de I'eau et homogénéiser.

4.2.9 Nickel, solution étalon correspondant & 1 g de Ni par
litre.

Peser 1,000 0 g de nickel métallique (pureté 99,95 %) dans un
bécher de 250 ml et le dissoudre dans 20 ml d’'un mélange
formé de 3 parties en volume d’acide chlorhydrique (4.2.2) et
de 1 partie en volume d’acide nitrique (4.2.5).

Porter la solution & ébullition et faire bouillir jusqu’a cessation
du dégagement des oxydes d’azote. Refroidir la solution, la
transvaser dans une fiole jaugée de 1 000 ml, compléter au
volume avec de I'eau et homogénéiser.

1 ml de cette solution étalon contient 1 mg de Ni.

4.2.10 Nickel, solution étalon correspondant & 0,05 g de Ni
par litre.

Prélever, au moyen d’une pipette, 10 ml de la solution étalon de
nickel (4.2.9) et les introduire dans une fiole jaugée de 200 ml;
compléter au volume avec de I'eau et homogénéiser.

1 ml de cette solution étalon contient 0,05 mg de Ni.

4.3 Appareillage

Appareillage courant de laboratoire, et
4.3.1 Creuset en platine.

4.3.2 Spectrométre d’absorption atomique, équipé d'un
brdleur alimenté par de l'air et de I'acétyléne.

Le spectrométre utilisé pour la présente méthode conviendra
s'il répond aux critéres suivants:

a) sensibilité minimale — I'absorbance de la solution d’éta-
lonnage la plus concentrée (voir 4.5.8) doit étre d’au moins
0,3;

b) ) linéarité de la/courbe, ~/la pente de la courbe d’étalon-
nage correspondant aux 20 % supérieurs de la gamme de
concentrations (exprimée en termes de variation d'absor-
bance) ne doit pas étre inférieure a 0,7 fois la valeur de la
pente correspondant aux 20 % inférieurs de la gamme de
concentrations, la détermination étant effectuée de la méme
maniére;

c) stabilité minimale — I'écart-type de I'absorbance de la
solution d’étalonnage la plus concentrée et I'écart-type de
I'absorbance de la solution correspondant au terme zéro de
la gamme d’étalonnage, calculés chacun sur un nombre suf-
fisant de mesures successives, doivent étre inférieurs res-
pectivement & 1,5 % et 0,5 % de la valeur moyenne de
|"absorbance de la solution la plus concentrée.

Il est recommandé d’utiliser un spectromeétre d'absorption ato-
mique équipé d'un enregistreur a bande et/ou d'un dispositif a
lecture numérique.

Les paramétres instrumentaux sont susceptibles de varier avec
chaque instrument. Les parameétres énumérés dans le tableau 3
peuvent étre utilisés a titre indicatif.

Tableau 3
Parametre Valeur
Lampe en nickel a cathode creuse 30 mA
Largeur de la fente 0,17 mm
Longueur d’onde 232,0 nm
Débit d’air 11,2 1/min
Débit d’acétyléne 1,2 I/min

4.4 Echantillon

Pour I'échantillonnage des minerais de manganése, voir
ISO 4296/1. Pour la préparation des échantillons, voir
1ISO 4296/2.



Utiliser un échantilion pour analyse, d’une granulométrie infé-
rieure @ 100 um obtenue par broyage (contrdlée a I'aide d'un
tamis de dimension d'ouverture appropriée), et ayant été séché
a I'air dans les conditions du laboratoire.

4.5 Mode opératoire

4.5.1 Prise d'essai

Peser 1 g de I'échantillon pour analyse.

4.5.2 Essai a blanc

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

4.5.3 Mise en solution de la prise d’essai

Introduire la prise d'essai (4.5.1) dans un bécher de 250 ml,
humecter avec quelgues gouttes d’eau et dissoudre dans 10 ml
d'acide chlorhydrique (4.2.2), en chauffant. Ajouter 1 ml
d’acide nitrique (4.2.5).

Evaporer la solution jusqu’a siccité. Refroidir, ajouter 10 ml
d’acide chlorhydrique (4.2.2) et chauffer jusqu’a dissolution des
sels solubles. Diluer avec environ 30 ml d'eats chaude et filtrer la
solution a travers un papier filtre a texture moyenne contenant
une faible quantité de pate a papier. Laver cing oulsix fois avec
de la solution d'acide chlorhydrique (4.2.4) chaude, puis sept
ou huit fois avec de I'eau chaude. Conserver le filtrat comme
solution principale.

4.5.4 Reprise du résidu

Transférer le papier filtre contenant le résidu dans le creuset en
platine (4.3.1), sécher et calciner entre 500 et 600 °C. Refroidir
le creuset, humecter le résidu avec de I'eau, ajouter 2 4 4 gout-
tes de la solution d'acide sulfurique (4.2.6) et 5 3 7 ml de la
solution d’acide fluorhydrique (4.2.7).

Evaporer jusqu'a siccité et calciner le résidu entre 500 et
600 °C. Refroidir le creuset, ajouter 1g de carbonate de
sodium (4.2.1) et fondre entre 900 et 1 000 °C. Lixivier le culot
de fusion dans 20 ml de la solution d’acide chlorhydrique
(4.2.3), puis laver le creuset avec de I'eau. Ajouter la solution
ainsi obtenue a la solution principale (4.5.3).

NOTE — SiI'on sait que le minerai ne contient pas de composés insolu-
bles du nickel, les opérations décrites en 4.5.4 peuvent étre omises.
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455 Préparation de la solution en vue du mesurage
spectrométrique

Transvaser la solution combinée (4.5.3 et 4.5.4) dans une fiole
jaugée de 100 ml, compléter au volume avec de I'eau et homo-
généiser.

Selon la teneur présumée en nickel, utiliser toute la solution ou
introduire une partie aliquote de cette solution (voir tableau 4)
dans une fiole de 100 ml, ajouter la solution de base (4.2.8.1 ou
4.2.8.2 selon la reprise du résidu) et I'acide chlorhydrique
(4.2.2) comme indiqué dans le tableau 4, compléter au volume
avec de |'eau et homogénéiser. ’

45.6 Préparation des gammes d’étalonnage

4.5.6.1 Teneur présumée en nickel supérieure a
0,02 % (m/m)

Dans une série de six fioles jaugées de 100 ml, introduire, au
moyen d’une burette, 0,0; 4,0; 6,0; 10,0; 15,0 et 20,0 ml de la
solution étalon de nickel (4.2.10), correspondant respective-
ment a des concentrations finales de 0,0; 2,0; 3,0; 5,0; 7,5 et
10,0 pg de nickel par millilitre. La premiére fiole jaugée sert & la
préparation du terme zéro. Ajouter 25 mi de la solution de base
(4:2.8:1, 0u+4:2:8:2 selon la reprise du résidu) et 15 ml de la solu-
tion d'acide chlorhydrique (4.2.3), compléter au volume avec
de F'eau et homogénéiser.

4.5.6.2 Teneur présumée en nickel inférieure a
0,02 % (m/m)

Dans)une série de six fioles jaugées de 100 ml, introduire, au
moyen d’une burette, 0,0; 1,0; 2,0; 2,5; 3,0 et 4,0 ml de la solu-
tion étalon de nickel (4.2.10), correspondant respectivement a
des concentrations finales de 0,0; 0,5; 1,0; 1,25; 1,5 et 2,0 ug
de nickel par millilitre. La premiére fiole jaugée sert a la prépara-
tion du terme zéro. Ajouter 25 ml de la solution de base (4.2.8.1
ou 4.2.8.2 selon la reprise du résidu) et 15 mi de la solution
d’acide chlorhydrique (4.2.3), compléter au volume avec de
I'eau et homogénéiser.

NOTE — Pour les instruments ayant une sensibilité élevée, on peut uti-
liser des quantités plus petites de solution étalon ou une solution étalon
plus diluée.

4.5.7 Réglage du spectrométre d’absorption atomique

Optimiser la réponse de I'instrument comme décrit en 4.3.2.
Régler la longueur d’'onde & 232,0 nm de maniére & obtenir

Tableau 4
. Teneur en nickel Solution Acide
Tem:‘:: r%zé'(s;mée a::i‘a:]t::e de la solution de base chlorhydrique

a de dosage (4.2.8) (4.2.2)

% (m/m) mi ug/mi ml ml

> 0,005630,1 — > 05a10 — —

>0,1 ao5 20 > 2a10 20 12
>05 a1,0 10 > 5a10 22,5 13,5




1SO 315-1984 (F)

|"absorbance minimale. Aprés avoir préchauffé le brileur durant
10 min, régler le débit de carburant et le brdleur de facon a
obtenir I'absorbance maximale pendant I'aspiration de la solu-
tion d’étalonnage la plus concentrée (voir 4.5.6).

Aspirer de I'eau et la solution d’étalonnage la plus concentrée
(4.5.6) pour vérifier que la lecture d’absorbance ne dérive pas,
puis prendre la lecture initiale pour I'eau comme zéro d'absor-
bance.

458 Mesurages spectrométriques de I‘absorption
atomique

Aspirer de I'eau jusqu’a obtenir & nouveau la valeur initiale.
Aspirer les solutions d’étalonnage (4.5.6) et la solution de
dosage (4.5.5) dans I'ordre d’absorption croissante en com-
mencant par la solution d’essai a blanc (4.5.2), la solution d'éta-
lonnage correspondant au terme zéro de la gamme d’étalon-
nage et la solution de dosage étant aspirées & des moments
appropriés de la gamme d’étalonnage. Une fois qu’une réponse
stable est obtenue, pour chaque solution, enregistrer les lectu-
res. Aspirer de I'eau entre chaque solution d'étalonnage et
d’essai (4.5.5).

Répéter les mesurages au moins deux-autres fois.”Si néces-
saire, convertir en absorbance la moyenne des lectures corres=
pondant & chaque solution d’étalonnage. Déterminer {"absor-
bance nette de chaque solution d’'étalonnage en déduisant
I'absorbance moyenne de la solution d’étalonnage correspon-
dant au terme zéro de la gamme d’étalonnage.

De maniére similaire, déterminer I'absorbance nette dela solu-
tion de dosage en déduisant I'absorbance de la solution d’essai
a blanc (4.5.2).

45.9 Etablissement de la courbe d’étalonnage

Tracer une courbe d'étalonnage en portant les valeurs nettes
d’absorbance des solutions d’étalonnage (4.5.6) en fonction de
la concentration, en microgrammes par millilitre, de nickel.

4.6 Expression des résultats

4.6.1 Mode de calcul

Convertir la valeur nette d’absorbance de la solution de dosage
en concentration de nickel au moyen de la courbe d'étalonnage
(4.5.9).

La teneur en nickel (Ni), exprimée en pourcentage en masse,
est donnée par la formule

-V x 100 vV
ONi K = ONi < K
m x 108 m x 104

ou

©ni est la concentration, en microgrammes par millilitre,
de nickel dans la solution de dosage;

V est le volume final, en millilitres, de la solution de
dosage;

m est la masse, en grammes, d'échantillon contenue dans
le volume final de la solution de dosage;

K" esb le)facteur [de Gonyersion pour I'expression de la
teneur a sec €n nickel:

4.6.2 Tolérances admissibles sur les résultats des
dosages en paralléle

Tableau 5
Valeurs en pourcentage en masse

Tolérance admissible
Teneur en nickel Trois dosages Deux dosages
en paralléle en paralléle
> 0,005 a 0,01 0,003 0,002
> 0,01 a0,02 0,005 0,004
> 0,02 40,05 0,007 0,006
> 0,06 ao0,1 0,01 0,008
> 0,1 ao0,2 0,02 0,015
>02 ao05b 0,03 0,02
>05 a1,0 0,04 0,03
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