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Avant-propos 

L’ISO (Organisation internationale de normalisation) est une federation mondiale 
d’organismes nationaux de normalisation komites 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 
correspondant. 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 sent soumis 
aux comites membres pour approbation, avant leur acceptation comme Normes inter- 
nationales par le Conseil de I’ISO. 

La Norme internationale IS0 315 a ete elaboree par le comite technique ISO/TC 65, 
Minerals de mangankse et de chrome, et a ete soumise aux comites membres en 
fevrier 1983. 

Les comites membres des pays suivants l’ont approuvee: 

Afrique du Sud, Rep. d’ ltalie Royaume-Uni 
Allemagne, R. F. Japon Tchecoslovaquie 
Autriche Mexique Thai’lande 
Bulgarie Pays- Bas URSS 
Chine Pologne 
France Roumanie 

Le comite membre du pays suivant I’a desapprouvee pour des raisons techniques: 

Australie 

Cette Norme internationale annule et remplace la Recommandation ISO/R 315-1963, 
dont elle constitue une revision technique. 

0 Organisation internationale de normalisation, 1984 

imprim en Suisse 
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NORME INTERNATIONALE IS0 3154984 (F) 

Minerais et concentr6s de manganese - Dosage du 
nickel - M&hode spectromQtrique 81 la dim6thylglyoxime 
et m&hode par spectrom&rie d’absorption atomique dans 
la flamme 

1 Objet et domaine d’application 

La presente Norme internationale specific deux methodes de 
dosage du nickel dans les minerais et concentres de manga- 
nese, a savoir: 

- methode A: methode spectrometrique 5 la dymethyl- 
glyoxime, applicable aux produits dont la teneur en nickel 
est comprise entre 0,Ol et 1,O % (m/m); 

- methode B : methode par spectrometrie 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 presente Norme internationale devra etre lue conjointement 
avec I’ISO 4297. 

2 RGf6rences 

IS0 429611, Minerais de mangankse - khantillonnage - 
Partie 7 : khan tillonnage par prtY&vemen ts. 

IS0 429612, Minerais de mangankse - khantillonnage - 
Partie 2: Prkpara tion des khan tillons. 

IS0 4297, Mineral’s et concentrbs de mangankse - Mkthodes 
d’analyse chimique - Ins true tions g&&ales. 

3 Mbthode A: M6thode spectrom6trique 2 la 
dim&hylgiyoxime 

3.1 Principe 

Mise en solution d’une prise d’essai par attaque avec I’acide sul- 
furique en presence de peroxyde d’hydrogene. 

Separation du residu insoluble par filtration, le filtrat etant 8 
conserver comme solution principale. 

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

Fusion du residu calcine avec le disulfate de potassium. 

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

Separation du manganese sous forme de dioxyde de manga- 
nese. 

, 

Mesurage spectrometrique a une longueur d’onde de 460 a 
470 nm en presence d’acide tartrique, d’hydroxyde de sodium, 
de persulfate d’ammonium et de dimethylglyoxime. 

3.2 Rbactions 

La methode est basee sur I/interaction des ions nickel avec le 
dimethylglyoxime en milieu alcalin (pH 10 a 11) en presence de 
persulfate d’ammonium conduisant a la formation d’un com- 
plexe color& 

L’influence du fer et d’autres elements interferants est eliminee 
par formation des complexes solubles avec de I’acide tartrique. 
Le manganese est &pare sous forme de dioxyde de manga- 
nese. 

3.3 Reactifs 

3.3.1 Bromate de potassium (KBrO,). 

3.3.2 Disulfate de potassium (K&O+. 

3.3.3 Acide chlorhydrique, Q 1,19 g/ml. 

3.3.4 Acide sulfurique, dilue 1 + 4. 

3.3.5 Acide sulfurique, dilue 1 + 20. 

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

3.3.7 Acide tartrique (HOOC - CHOH - CHOH - COOH), 
solution a 200 g/l. 

3.3.8 Peroxyde d’hydrogene, solution a 30 % bnlm). 

3.3.9 Hydroxyde de sodium, solution a 50 g/l. 

3.3.10 Persulfate d’ammonium [(NH4&08], solution a 
30 g/l. 

3.3.11 Dimethyl-1.2 glyoxal dioxime [Dimethylglyoximel 
(C,H802N,), solution alcaline a 10 g/l. 

Dissoudre 1 g de dimethylglyoxime dans 100 ml de la solution 
d’hydroxyde de sodium (33.9). 
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IS03154984 (F) 

3.3.12 Nickel, solution etalon correspondant a 1 g de Ni par 
litre. 

Peser 1,000 0 g de nickel metallique (purete 99,95 %) dans un 
b&her de 250 ml et le dissoudre dans 20 ml d’un melange 
forme de 3 parties en volume d’acide chlorhydrique (3.3.3) et 
de 1 pat-tie en volume d’acide nitrique, Q 140 g/ml. 

Porter la solution a ebullition et faire bouillir jusqu’a cessation 
du degagement des oxydes d’azote. Refroidir la solution, la 
transvaser dans une fiole jaugee de 1 000 ml, completer au 
volume avec de I’eau et homogeneiser. 

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

3.3.13 Nickel, solution etalon correspondant a 0,Ol g de Ni 
par litre. 

Prelever, au moyen d’une pipette, 10 ml de la solution &talon de 
nickel (3.3.12) et les introduire dans une fiole jaugee de 
1 000 ml; completer au volume avec de I’eau et homogeneiser. 

1 ml de cette solution etalon contient 0,Ol mg de Ni. 

3.4 Appareillage 

Materiel courant de laboratoire, et 

3.4.1 Creuset en platine. 

3.4.2 Spectromhtre, a selecteur de radiations a variation 
continue ou discontinue, permettant des mesurages d’absor- 
bance a une longueur d’onde de 460 8 470 nm et equip6 de 
cuves appariees. 

3.5 khantillon 

Pour I’echantillonnage des minerais de manganese, voir 
I IS0 4296/l. Pour la preparation des echantillons, voir 

IS0 4296/2. 

Utiliser un Bchantillon pour analyse, d’une granulometrie infe- 
rieure 8 100 pm obtenue par broyage (contrblee 8 I’aide d’un 
tamis de dimension d’ouverture appropriee), et ayant 6te s&he 
a I’air dans les conditions du laboratoire. 

3.6 Mode operatoire 

3.6.1 Prise d’essai 

Peser une masse de I’echantillon pour analyse, choisie d’apres 
le tableau 1 selon la teneur presumee en nickel. 

3.6.2 Essai 3 blanc 

Effectuer un essai a 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 b&her 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’hydrogene 
(3.3.8) jusqu’a dissolution complete de la prise d’essai. 

ivaporer la solution jusqu’a I’apparition d’abondantes fumees 
blanches d’acide sulfurique. Refroidir, diluer avec 40 a 50 ml 
d’eau et filtrer le residu insoluble sur un papier filtre a texture 
moyenne contenant une faible quantite de pate a papier, puis 
laver six a huit fois avec de I’eau chaude. Conserver le filtrat 
comme solution principale. 

3.6.4 Reprise du rhidu 

Transferer le papier filtre contenant le residu dans le creuset en 
platine (3.4.1), s&her et calciner entre 500 et 600 OC. Refroidir 
le creuset, humecter le residu avec de I’eau, ajouter 2 ou 
3 gouttes de la solution d’acide sulfurique (3.3.4) et 5 a 7 ml de 
la solution d’acide fluorhydrique (3.3.6). 

l%aporer jusqu’a siccite et calciner le residu entre 500 et 600 OC 
jusqu’a cessation du degagement de fumees d’acide sulfurique. 
Refroidir le creuset, ajouter 2 a 3 g de disulfate de potassium 
(3.3.2) et fondre entre 600 et 650 OC. Lixivier le culot de fusion 
dans 10 a 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 - Si I’on sait que le minerai ne contient pas de composes insolu- 
bles du nickel, les op&ations d&rites en 3.6.4 peuvent gtre omises. 

Tableau 1 

leneur prbsumbe Masse de 
la prise Dilution Partie Masse de nickel contenue 

en nickel d’essai aliquote dans la partie aliquote 

% bnlm) 9 ml ml mg 

> 0,Ol a 0,05 LO loo 10 0,010 zl 0,050 
> 0,05 8 0,lO LO 250 10 0,020 a 0,040 

I > > 0,5oa 0,lO a 0,50 l,o I 0,5 LO 250 250 5 5 0,020 0,050 3 B 0,100 0,100 I 
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IS0 315-1984 (F) 

3.6.5 Preparation 
spectrom&rique 

de la solution en vue du mesurage 

Diluer ou evaporer la solution combinee (3.6.3 et 3.6.4) jusqu’a 
l’obtention d’un volume d’environ 150 ml, ajouter 1 g de bro- 
mate de potassium (3.3.11, chauffer, porter a ebullition et faire 
bouillir durant 5 min. Filtrer 8 travers un papier filtre a texture 
moyenne et laver huit 8 dix fois avec de I’eau chaude. Rejeter le 
papier filtre avec le residu. 

l%aporer la solution jusqu’a cessation du degagement de 
fumees d’acide sulfurique, refroidir et dissoudre les sels dans 
10 ml d’acide chlorhydrique (3.3.3). Transvaser la solution dans 
une fiole jaugee choisie d’apres le tableau 1, completer au 
volume avec de I’eau et homogeneiser. 

P&lever, au moyen d’une pipette, deux parties aliquotes egales 
de la solution choisies d’apres le tableau 1 et les introduire dans 
deux fioles jaugees de 100 ml. Ajouter, dans chaque fiole jau- 
gee, 10 ml de la solution d’acide tartrique (3.3.71, 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 dimethylglyoxime (3.3.11) dans 
la premiere partie aliquote et 10 ml de la solution d’hydroxyde 
de sodium (3.3.9) dans la seconde partie aliquote (solution de 
base). 

Melanger la solution apres I’addition de chaque reactif. Laisser 
reposer la solution durant 5 a 10 min jusqu’a I’apparition d’une 
coloration stable, completer au volume avec de I’eau et homo- 
geneiser. 

3.6.6 Mesurage spectrom&rique 

Mesurer I’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 reference. 

3.6.7 hablissement de la courbe d’btalonnage 

Dans une serie de sept fioles jaugees de 100 ml, introduire, au 
moyen d’une burette, 0,O; l,O; 2,0; 4,0; 6,0; 8,0 et 10,O ml de la 
solution etalon de nickel (3.3.131, correspondant respective- 
ment B 0,O; 0,010; 0,020; 0,040; 0,060; 0,080 et 0,100 mg de 
nickel. La premiere fiole jaugee sert a la preparation de la solu- 
tion de compensation. Ajouter 10 ml de la solution d’acide tar- 
trique (3.3.71, 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 dimethylglyoxime (3.3.11). 

Melanger la solution apres I’addition de chaque reactif. Laisser 
reposer la solution durant 5 a 10 min jusqu’a I’apparition d’une 
coloration stable, completer au volume avec de I’eau et homo- 
geneiser. 

Mesurer I’absorbance de chaque solution selon les modalites 
specifiees en 3.6.6. 

Tracer une courbe d’etalonnage en portant les valeurs d’absor- 
bance (apres deduction de I’absorbance de la solution de com- 
pensation) en fonction des teneurs nominales en nickel des 
solutions. 

3.7 Expression des rhultats 

3.7.1 Mode de calcul 

Convertir la lecture nette d’absorbance de la solution d’essai 
(obtenue en deduisant 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’etalon- 
nage (3.6.7). 

La teneur en nickel (Nil, exprimee en pourcentage en masse, 
est donnee par la formule , 

ml x loo 
xK= ml -----xK 

m. x 1000 mo x, 10 

Oir 

m. est la masse, en grammes, de la prise d’essai corres- 
pondant a la partie aliquote de la solution d’essai; 

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

K est la facteur de conversion pour I’expression de la 
teneur a set en nickel. 

3.7.2 Tolhances admissibles sur les rhultats des 
dosages en parall&le 

Tableau 2 
Valeurs en pourcentage en masse 

Teneur en nickel 

> 0,005 a 0,Ol 
> 0,Ol 9 0,02 
> 0,02 a 0,05 
> 0,05 9 0,l 
> 0,l 3 0,2 
> 0,2 iI 0,5 
>0,5 81,O 

ToMrance admissible 

Trois dosages 
en parall&le 

0,003 
0,005 
0,007 
0,Ol 
0,02 
0,03 
0104 

Deu ox dosages 
en parall&le 

0,002 
0,004 
0,006 
om8 
0,015 
0,02 
0,03 

4 M6thode B: M6thode par spectrometrie 
d’absorption atomique dans la flamme 

4.1 Principe 

Mise en solution d’une prise 
chlorhydrique et nitrique. 

d’essai Par attaque avec les acides 

Separa tion d’un eventuel residu insoluble par 
etant a conserver comme solution principale 

Calcination du filtre contenant le 
des sulfuriq ue et fluorhydrique. 

filtration 

u et attaque 

, le filtrat 

avec 

Fusion du residu calcine avec le carbonate de sodium. 

les aci- 

Dissolution du culot de fusion 
addition a la solution pri ncipale. 

dans I’acide chlorhydrique et 
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Aspiration de la solution dans la flamme d’un spectrometre 
d’absorption atomique utilisant un bruleur alimente par de I’air 
et de I’acetylene, et mesurage de I’absorbance a une longueur 
d’onde de 232 nm. 

4.2.10 Nickel, solution 
par litre. 

etalon correspondant 3 0,05 g de Ni 

Prelever, au moyen d’une pipette, 10 ml de la solution etalon de 
nickel (4.2.9) et les introduire dans une fiole jaugee de 200 ml; 
completer au volume avec de I’eau et homogeneiser. Comparaison des valeurs d’absorbance obtenues 

valeurs obtenues avec les solutions d’etalo nnage. 
avec les 

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

4.2 R6actifs 
4.3 Appareillage 

4.2.1 Carbonate de sodium, anhydre. Appareillage courant de laboratoire, et 

4.3.1 Creuset en platine. 4.2.2 Acide chlorhydrique, Q 1,19 g/ml. 

4.3.2 Spectrometre d’absorption atomique, 
bruleur aliment6 par de I’air et de I’acetylene. 

equip6 d’un 4.2.3 Acide chlorhydrique, dilue 1 + 4. 

4.2.4 Acide chlorhydrique, dilue 1 + 50. Le spectrometre utilise pour la 
s’il repond aux criteres suivants 

presente methode conviendra 

4.2.5 Acide nitrique, Q 1,40 g/ml. a) sensibilite minimale - I’absorbance de la solution d’eta- 
lonnage la plus concentree (voir 4.5.8) doit etre d’au moins 
0’3; 4.2.6 Acide sulfurique, dilue 1 + 1. 

b) linearite de la courbe - la pente de la courbe d’etalon- 
nage correspondant aux 20 % superieurs de la gamme de 
concentrations (exprimee en termes de variation d’absor- 
bance) ne doit pas etre inferieure a 0’7 fois la valeur de la 
pente correspondant aux 20 % inferieurs de la gamme de 
concentrations, la determination etant effectuee de la meme 
maniere; 

4.2.7 Acide fluorhydrique, Q 1’14 g/ml, solution 8 
40 % (m/m). 

4.2.8 Solutions de base. 

4.2.8.1 Solution A 
c) stabilite minimale - I’ecart-type de I’absorbance de la 
solution d’etalonnage la plus concentree et I’ecart-type de 
I’absorbance de la solution correspondant au terme zero de 
la gamme d’etalonnage, calcules chacun sur un nombre suf- 
fisant de mesures successives, doivent etre inferieurs res- 
pectivement a 1’5 % et 0’5 % de la valeur moyenne de 
I’absorbance de la solution la plus concentree. 

Dissoudre 20 g de manganese metallique de haute purete dans 
150 ml de la solution d’acide chlorhydrique (4.2.31, en chauf- 
fant, dans un b&her de 500 ml. Refroidir la solution, la transva- 
ser dans une fiole jaugee de 1 000 ml, completer au volume 
avec de I’eau et homogeneiser. 

4.2.8.2 Solution B 
II est recommande d’utiliser un spectrometre d’absorption ato- 
mique equip6 d’un enregistreur a bande et/au d’un dispositif a 
lecture numerique. 

Dissoudre 20 g de manganese metallique de haute purete dans 
150 ml de la solution d’acide chlorhydrique (4.2.31, en chauf- 
fant, dans un b&her de 500 ml. Ajouter 40 g de carbonate de 
sodium (4.2.1) prealablement dissous dans de I’eau. Refroidir la 
solution, la transvaser dans une fiole jaugee de 1 000 ml, com- 
pleter au volume avec de I’eau et homogeneiser. 

Les parametres instrumentaux sont susceptibles de varier avec 
chaque instrument. Les parametres enumeres dans le tableau 3 
peuvent etre utilises a titre indicatif. 

Tableau 3 

I Paramiitre Valeur I 
4.2.9 
litre. 

Nickel, solution etalon correspondant a 1 g de Ni par 

I Lampe en nickel 5 cathode creuse 
Largeur de la fente 
Longueur d’onde 
Debit d’air 
D6bit d’a&tyl&ne 

30 mA 
0,l mm 

232,0 nm 
11,2 I/min 

1,2 Vmin 

Peser 1,000 0 g de nickel metallique (purete 99’95 %) dans un 
b&her de 250 ml et le dissoudre dans 20 ml d’un melange 
forme 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 a ebullition et faire bouillir jusqu’a cessation 
du degagement des oxydes d’azote. Refroidir la solution, la 
transvaser dans une fiole jaugee de 1 000 ml, completer au 
volume avec de I’eau et homogeneiser. 

4.4 lkhantillon 

Pour I’echantillonnage des minerais de manganese, voir 
IS0 4296/l. Pour la preparation des echantillons, voir 
IS0 4296/2. 1 ml de cette solution etalon contient 1 mg de Ni. 
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. Utiliser un echantillon pour analyse, d’une granulometrie infe- 
rieure 8 100 pm obtenue par broyage (controlee 8 I’aide d’un 
tamis de dimension d’ouverture appropriee), et ayant ete &he 
a I’air dans les conditions du laboratoire. 

. 4.5.5 Preparation de la solution en vue du mesurage 
spectromhtrique 

4.5 Mode ophatoire 

Transvaser la solution combinee (‘4.5.3 et 4.5.4) dans une fiole 
jaugee de 100 ml, completer au volume avec de I’eau et homo- 
geneiser. 

4.5.1 Prise d’essai 

Peser 1 g de l’echantillon pour analyse. 

4.5.2 Essai ;i blanc 

Selon la teneur presumee 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 residu) et I’acide chlorhydrique 
(4.2.2) comme indique dans le tableau 4, completer au volume 
avec de I’eau et homogenGser. 

I 

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

4.5.6 Preparation des gammes d’&alonnage 

4.5.3 Mise en solution de la prise d’essai 
4.5.6.1 Teneur presumee en nickel superieure a 
Of02 % (m/m) 

lntroduire la prise d’essai (4.5.1) dans un b&her de 250 ml, 
humecter avec quelques gouttes d’eau et dissoudre dans 10 ml 
d’acide chlorhydrique (4.2.21, en chauffant. Ajouter 1 ml 
d’acide nitrique (4.2.5). 

l%aporer la solution jusqu’a siccite. Refroidir, ajouter 10 ml 
d’acide chlorhydrique (4.2.2) et chauffer jusqu’a dissolution des 
sels solubles. Diluer avec environ 30 ml d’eau chaude et filtrer la 
solution a travers un papier filtre a texture moyenne contenant 
une faible quantite de pate a papier. Laver cinq ou six 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. 

Dans une serie de six fioles jaugees 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 etalon de nickel (4.2.101, correspondant respective- 
ment 8 des concentrations finales de 0’0; 2’0; 3’0; 5’0; 7’5 et 
10’0 pg de nickel par millilitre. La premiere fiole jaugee sert a la 
preparation du terme zero. Ajouter 25 ml de la solution de base 
(4.2.8.1 ou 4.2.8.2 selon la reprise du residu) et 15 ml de la solu- 
tion d’acide chlorhydrique (4.2.31, completer au volume avec 
de I’eau et homogeneiser. 

4.5.6.2 Teneur presumee en nickel inferieure a 
Of02 % (m/m) 

4.5.4 Reprise du rhidu 

Transferer le papier filtre contenant le residu dans le creuset en 
platine (4.3.11, s&her et calciner entre 500 et 600 OC. Refroidir 
le creuset, humecter le residu avec de I’eau, ajouter 2 a 4 gout- 
tes de la solution d’acide sulfurique (4.2.6) et 5 a 7 ml de la 
solution d’acide fluorhydrique (4.2.7). 

Evaporer jusqu’a siccite et calciner le residu entre 500 et 
600 OC. Refroidir le creuset, ajouter 1 g de carbonate de 
sodium (4.2.1) et fondre entre 900 et 1 000 OC. 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). 

Dans une serie de six fioles jaugees 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 etalon de nickel (4.2.101, correspondant respectivement a 
des concentrations finales de 0’0; 0’5; 1’0; 1’25; 1’5 et 2’0 pg 
de nickel par millilitre. La premiere fiole jaugee sert a la prepara- 
tion du terme zero. Ajouter 25 ml de la solution de base (4.2.8.1 
ou 4.2.8.2 selon la reprise du residu) et 15 ml de la solution 
d’acide chlorhydrique (4.2.31, completer au volume avec de 
I’eau et homogeneiser. 

NOTE - Pour les instruments ayant une sensibiliti! 6lev6e, on peut uti- 
liser des quantith plus pet’ites de solution 6talon ou une solution halon 
plus dilu6e. 

4.5.7 Rbglage du spectromhre d’absorption atomique 

NOTE - Si I’on sait que le minerai ne contient pas de cornposh insolu- Optimiser la reponse de I’instrument comme decrit en 4.3.2. 
bles du nickel, les operations d&rites en 4.5.4 peuvent t?tre omises. Regler la longueur d’onde a 232’0 nm de maniere 8 obtenir 

Tableau 4 

Teneur pr6sum4e 
en nickel 

% b7h-n) 

> 0,005& 0,l 
>O,l iI 0’5 
>0,5 a 1’0 

Partie 
aliquote 

ml 

- 

20 
10 

Teneur en nickel 
de la solution 

de dosage 

la/ml 

a 0’5 a 10 
> 22 10 
> 5910 

Solution 
de base 
(4.2.8) 

ml 

- 

20 
22’5 

Acide 
chlorhydrique 

(4.2.2) 

ml 

- 

12 
13,5 

5 
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I’absorbance minimale. Apres avoir prechauffe le bruleur durant 
10 min, regler le debit de carburant et le bruleur de facon a 
obtenir I’absorbance maximale pendant I’aspiration de la’solu- 
tion d’etalonnage la plus concentree (voir 4.5.6). 

Aspirer de I’eau et la solution d’etalonnage la plus concentree 
(4.5.6) pour verifier que la lecture d’absorbance ne derive pas, 
puis prendre la lecture initiale pour I’eau comme zero d’absor- 
bance. 

4.5.8 Mesu 
atom ique 

spectrom&riques de I’absorption 

Aspirer de I’eau jusqu’a obtenir a nouveau la valeur initiale. 
Aspirer les solutions d’etalonnage (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 (4.5.21, la solution d’eta- 
lonnage correspondant au terme zero de la gamme d’etalon- 
nage et la solution de dosage &ant aspirees 8 des moments 
appropries de la gamme d’etalonnage. Une fois qu’une reponse 
stable est obtenue, pour chaque solution, enregistrer les lectu- 
res. Aspirer de I’eau entre chaque solution d’etalonnage et 
d’essai (4.5.5). 

Repeter les mesurages au moins deux autres fois. Si neces- 
saire, convertir en absorbance la moyenne des lectures corres- 
pondant a chaque solution d’etalonnage. Determiner I’absor- 
bance nette de chaque solution d’etalonnage en deduisant 
I’absorbance moyenne de la solution d’etalonnage correspon- 
dant au terme zero de la gamme d’etalonnage. 

De maniere similaire, determiner I/absorbance nette de la solu- 
tion de dosage en deduisant I’absorbance de la solution d’essai 
a blanc (4.5.2). 

4.5.9 hablissement de la courbe d’etalonnage 

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

4.6 Expression des rhultats 

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’etalonnage 
(4.5.9). 

La teneur en nickel (Ni), exprimee en pourcentage en masse, 
est don&e par la formule 

QNi V X IO0 
m x IO6 

@Ni v x K 
xK=- 

m x IO4 

Oil 

@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’echantillon contenue dans 
le volume final de la solution de dosage; 

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

4.6.2 Tolhances admissibles sur les rhsultats des 
dosages en paralWe 

Teneur en nickel 

> 0,005 i3 0,Ol 
> 0,Ol a 0,02 
> 0,02 3 0,05 
> 0,05 sl 0,l 
> 0,l 2 0,2 
> 0,2 a 0,5 
>0,5 31,o 

Tableau 5 
Valeurs en pourcentage en masse 

Tolerance admissible 

Trois dosages Deux dosages 
en parall&le en parall&le 

0,003 0,002 
0,005 0,004 
0,007 0,006 
0,Ol 0,008 
0,02 0,015 
0,03 0,02 
o,@J 0,03 
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