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Avant- propos 
L’ISO (Organisation internationale de normalisation) est une federation mondiale 
d‘organismes nationaux de normalisation (comitBs membres de I’ISO). L’Blaboration 
des Normes internationales est confiBe aux comités techniques de I’ISO. Chaque 
cornit6 membre int6ressB par une Btude a le droit de faire partie du comitB technique 
correspondant. Les organisations internationales, gouvernementales et non gouverne- 
mentales, en liaison avec I‘ISO, participent Bgalement aux travaux. 

Les projets de Normes internationales adoptes par les comitBs techniques sont soumis 
aux comites membres pour approbation, avant leur acceptation comme Normes inter- 
nationales par le Conseil de I’ISO. 

La Norme internationale IS0 629 a BtB BlaborBe par le comitB technique ISO/TC 17, 
Acier. 

Elle fut soumise directement au Conseil de I’ISO, conformement au paragraphe 5.10.1 
de la partie 1 des Directives pour les travaux techniques de I’ISO. Elle annule et rem- 
place la Recommandation ISO/R 629-1967, qui avait BtB approuvBe par les comités 
membres des pays suivants : 

Afrique du Sud, Rep. d’ 
Allemagne, R. F. 
Australie 
Autriche 
Belgique 
BrBsil 
Canada 
Chili 
CorBe, RBp. de 
Danemark 
Égypte, RBp. arabe d’ 

Espagne 
France 
Hongrie 
Inde 
Israël 
Italie 
Japon 
Nouvelle-Zélande 
Norvege 
Pays-Bas 
Pologne 

Roumanie 
Royaume-Uni 
Suede 
Suisse 
TchBcoslovaq u ie 
Turquie 
URSS 
USA 
Yougoslavie 

Le cornite membre du pays suivant l’avait dBsapprouvBe pour des raisons techniques : 

Portugal 

0 Organisation internationale de normalisation, 1982 O 
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NORME INTERNATIONALE I S 0  629-1982 (F) 

Aciers et fontes - Dosage du manganèse - Méthode 
spectrop hotornétrique 

1 Objet et domaine d‘application 

La présente Norme internationale spécifie une méthode spec- 
trophotomBtrique de dosage du manganèse dans les aciers et 
les fontes. 

La méthode est applicable aux teneurs en manganèse compri- 
ses entre 0,Ol et 4 % (m/m). 

2 Référence 

IS0  377/2, Prklkvement et pr6paration des dchantillons et des 
6prouvettes en acier corroyk - Partie2 : Échantiltons et kprou- 
vertes destin& B la dktermination de la composition chimique. 1 )  

3 Principe 

Mise en solution d‘une prise d‘essai dans un mélange sulfo- 
phosphorique et d’acide nitrique. Traitement de la solution 
d’essai avec l‘acide perchlorique. Formation d‘un ion perman- 
ganate par le periodate de sodium. 

Mesurage spectrophotométrique de la solution d’essai B une 
longueur d’onde voisine de 545 nm. 

4 Réactifs 

Au cours de l’analyse, sauf avis contraire, utiliser uniquement 
des réactifs de purete analytique reconnue et de l’eau distillBe 
ou de l’eau de pureté Bquivalente. 

NOTE - VBrifier par des essais B blanc que les réactifs sont exempts de 
mangankse. Si nbcessaire, les rbsultats seront corriges en cons& 
quence. 

4.1 Eau, exempte de matières organiques. 

Porter A ébullition l’eau acidifiée avec 10 ml/l d’acide sulfurique 
(e 1,83 g/ml environ), ajouter quelques cristaux de periodate 
de sodium (Na104) et maintenir B I’ébullition pendant 10 min. 

4.2 Fer pur, exempt de manganèse. 

4.3 Acide chlorhydrique, e 1,19 g/ml environ. 

4.4 Acide nitrique, e 1,40 g/ml environ. 

4.5 Acide perchlorique, e 1,67 g/ml environ. 

NOTE - Il est Bgalement possible d’employer l‘acide perchlorique 
p 1.54 g/ml environ. 100 ml d‘acide perchlorique p 1,67 g/ml environ 
équivalent B 127 ml d’acide perchlorique Q 1,54 g/ml environ. 

4.6 Acide perchlorique, dilué 1 + 499. 

4.7 MBlange d‘acide sulfo-phosphorique. 

Ajouter dans l’ordre suivant, A 600 ml d‘eau, avec précaution et 
en agitant, 100 ml d’acide sulfurique (e 1,83 g/ml environ) et 
150 ml d‘acide phosphorique (e 1,71 g/ml environ). Refroidir et 
diluer B 1 O00 ml avec de l‘eau. 

4.8 Solution de periodate de sodium, 50 g/l .  

4.9 ManganBse, solution Btalon. 

4.9.1 Solution m h e .  

Peser, B 0,001 g près, 2,877 g de permanganate de potassium, 
dissoudre dans 500 ml d’eau et ajouter 10 ml d’acide sulfurique 
(e 1,83 g/ml environ). Décolorer la solution par du peroxyde 
d’hydrogène [30 % (m/m) environ1 ou un courant de dioxyde 
de soufre. Dans ce dernier cas, éliminer par ébullition l’excès de 
réactif. 

Après refroidissement, transvaser la solution dans une fiole jau- 
gée de 1 O00 ml, diluer au volume avec de l‘eau et homogénéi- 
ser. 

1 ml de solution mere contient 1,00 mg de Mn. 

4.9.2 Solution Btalon A. 

Introduire 100 ml de la solution mère de mangantse (4.9.1) 
dans une fiole jaugée de 1 000 ml, diluer au volume avec de 
l‘eau et homogénéiser. 

1 ml de solution étalon A contient 0,l mg de Mn. 

4.9.3 Solution Btalon B. 

Introduire 250 ml de la solution Btalon A (4.9.2) dans une fiole 
jaugée de 1 000 ml, diluer au volume avec de l’eau et homogé- 
néiser. 

1) Actuellement au stade de projet. (RBvision partielle de I’ISO/R 377-1964.) 

1 ml de solution étalon B contient 0,025 mg de Mn. 
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IS0  629-1982 (FI 

5 Appareillage 7.2.2 Formation du compose colore pour la prise d’essai 

Introduire dans une fiole conique de 250 ml, selon la teneur pré- 
sumée en manganese, les quantités de solution SI et de réactifs 
indiquées dans le tableau 1. 

Matériel courant de laboratoire, et 

5.1 Spectrophotom&tre. 

6 Échantillonnage 

Suivant I’ISO 37712 ou les normes nationales appropriées rela- 
tives aux fontes. 

7 Mode operatoire 

AVERTISSEMENT : Les vapeurs d‘acide perchlorique 
peuvent produire des explosions en  presence d‘ammo- 
niac, de vapeurs nitreuses ou  de matieres organiques en 
general. 

7.1 Prise d‘essai 

En fonction de la teneur présumée en manganese, peser 8 
0,001 g près, les masses de la prise d’essai, m, indiquées 
ci-dessous : 

a) 
(mlm) : m = 2 g environ; 

pour des teneurs en manganese inférieures 8 0,05 % 

b) 
2 % imlml : m = 1 g environ; 

c) 
(mlm)  : m = 0,5 g environ. 

pour des teneurs en manganese comprises entre 0,05 et 

pour des teneurs en manganese supérieures 8 2 % 

7.2 Dosage 

7.2.1 Preparation de la solution d‘essai 

Introduire la prise d’essai (7.1 1 dans une fiole conique de 250 ml 
et ajouter 50 ml du mélange d‘acide sulfo-phosphorique (4.7) et 
chauffer doucement jusqu‘8 fin d’effervescence. L‘attaque ter- 
minée, oxyder la solution avec quelques gouttes d‘acide nitri- 
que (4.4) et ajouter 20 ml d‘acide perchlorique (4.5). Evaporer 
jusqu‘8 émission de fumées blanches d’acide perchlorique et 
maintenir 8 cette température pendant 10 min. 

Apres refroidissement, reprendre avec de l‘eau, diluer jusqu’8 
70 8 80 ml et faire bouillir. Si nécessaire, filtrer et laver avec de 
l’acide perchlorique chaud (4.6). 

Recueillir le filtrat dans une fiole jaugée de 100 ml. Compléter 
au volume avec de l’eau et homoghéiser. On obtient la soh- 
tion S,. 

NOTE - Dans le cas d‘bchantillons qui ne sont pas attaques facile- 
ment par le melange d’acide sulfo-phosphorique (4.7J, ajouter aussi 
10 ml d‘acide chlorhydrique (4.3) et 10 ml d’acide nitrique (4.4) pour 
faciliter la mise en solution. 

Porter 8 ébullition, ajouter 10 ml de solution de periodate de 
sodium (4.81, faire bouillir pendant 2 min et maintenir 8 90 O C  

pendant 10 min. Faire refroidir 8 la température ambiante. 
Transvaser dans une fiole jaugée de 100 ml, et diluer au volume 
avec de l’eau (4.1) et homogénéiser. 

7.2.3 Preparation de la solution de compensation 

Prélever le même volume de solution S,, de l’eau et de mélange 
d’acide sulfo-phosphorique (4.7) que pour la formation du com- 
posé coloré pour la prise d’essai (7.2.2). Ajouter 2 ou 3 gouttes 
d’acide chlorhydrique (4.3) et porter 8 ébullition pendant quel- 
ques minutes. 

Apres refroidissement, transvaser dans une fiole jaugée de 
100 ml, diluer au volume avec de l’eau et homogénéiser. 

7.2.4 Mesurages spectrophotometriques 

Effectuer les mesurages spectrophotométriques de la solution 
d’essai (7.2.21, en employant le spectrophotombtre (5.1) 8 une 
longueur d’onde voisine de 545 nm, apres avoir ajusté l’appareil 
au zéro d’absorbance par rapport 8 la solution de compensation 
(7.2.3). 

7.2.5 etablissement de la courbe d‘etalonnage 

7.2.5.1 Préparation des solutions témoins 

7.2.5.1 .I 
(rnlm) 

Pour des teneurs en manganese inférieures 8 0,05 % 

Peser 8 0,001 g pres, 2,000 g de fer pur (4.2). Transvaser dans 
une série de six fioles coniques de 250 ml, ajouter 50 ml de 
mélange d’acide sulfo-phosphorique (4.7) et chauffer douce- 
ment jusqu’8 fin d’effervescence. L’attaque terminée, oxyder la 
solution avec quelques gouttes d‘acide nitrique (4.4) et ajouter 
20 ml d’acide perchlorique (4.5). Évaporer jusqu’8 émission de 
fumées blanches d‘acide perchlorique et maintenir 8 cette tem- 
pérature pendant 10 min. 

Apres refroidissement, reprendre avec de l’eau, diluer jusqu‘8 
70 8 80 ml et faire bouillir. Si nécessaire, filtrer et laver avec de 
l’acide perchlorique chaud (4.6). 

Recueillir le filtrat dans une fiole jaugée de 100 ml. Apres refroi- 
dissement, diluer au volume avec de l’eau et homogénéiser. On 
obtient la solution S2. 

Dans une série de six fioles coniques de 250 ml, introduire les 
quantités de la solution étalon de manganese indiquées dans le 
tableau 2. 

Diluer les volumes ci-dessus 8 25 ml avec de l’eau, ajouter 
40,O ml de la solution S2 et 5 ml du mélange d’acide sulfo- 
phosphorique (4.7). Continuer selon chapitre 7.2.2, 8 partir de 
((Porter 8 ébullition...)). 
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I S 0  629-1982 (F) 

Teneur prBsum6e 
en M n  

% (m/m) 
infBrieure B 0,05 

0,05 8 0,50 
0,lO B 1,oo 
0,20 8 2,oo 
0,40 B 4,oo 

7.2.5.1.2 Pour des teneurs en manganbse comprises entre 
0,05 et 4 % (mlm) 

MBlange acide 
sulfo- 

phosphorique 
(4.7) ajouter 

Masse de la 
prise d’essai Eau A ajouter 
Bquivalente 

9 ml 9 ml ml 

Masse de la prise PrBlhement 
d‘essai initiale solution S, 

2 40,O 0,80 10 5 
1 40,O 0,40 10 5 
1 20,o 0,20 20 15 
1 10,o 0,lO 25 20 
0.5 10.0 0,05 25 20 

Peser 8 0,001 g pres, 1 g environ de fer pur (4.2). Transvaser 
dans une fiole conique de 250 ml, ajouter 50 ml de melange 
d’acide sulfo-phosphorique (4.7) et chauffer doucement 
jusqu’b fin d’effervescence. L’attaque terminbe, oxyder la soh- 
tion avec quelques gouttes d’acide nitrique (4.4) et ajouter 
20 ml d’acide perchlorique (4.5). Evaporer jusqu‘8 Bmission de 
fumees blanches d’acide perchlorique et maintenir 8 cette tem- 
perature pendant 10 min. 

2 9  40 ml O 

Aprhs refroidissement, reprendre avec de l’eau, diluer jusqu’8 
70 8 80 ml et faire bouillir. Si necessaire, filtrer et laver avec 
l’acide perchlorique chaud (4.6). 

% (rnlrn) de 
manganese 0,006 0,016 0,031 0,047 0,063 

Recueillir le filtrat dans une fiole conique de 100 ml. Aprbs 
refroidissement, diluer au volume avec de l’eau et homogen6i- 
ser. On obtient la solution S3. 

Introduire 

contenant 
correspondant B 
sur une prise et un 
d‘essai de pr6levement de 

40 ml 
20 ml 
10 ml 

0 3  10 ml 

l g  

Dans une serie de six fioles coniques de 250 ml, introduire les 
quantites de la solution Btalon A de manganese (4.9.2) indi- 
qu&s dans le tableau 3. 

1 2 3 4 5 6 Fioles 
ml de la solution 

O 2,o 5,O 10,o 15.0 20,o Btalon A (4.9.2) 
O 0.20 0,50 1 ,O0 1,50 2,oo mg de manganese 

O 0,050 0,125 0,250 0,375 0,500 
O 0,100 0,250 0,500 0,750 1,000 % (mlm) de 

1,500 2,000 manganese O 0,200 0,500 1 ,coo 
O 0,400 1,000 2,000 3,000 4,000 

Diluer les volumes ci-dessus 8 25 ml avec de l’eau, ajouter 
10 ml de la solution S3 et 20 ml du melange d’acide sulfo- 
phosphorique (4.7). Continuer selon chapitre 7.2.2 8 partir de 
((Porter 8 Bbullition ... )). 

Tableau 2 - Guide de preparation pour la solution de reference en manganese inferieure A 0.05 YO (m/m) 

Introduire 
I ’ 1 2 1 3 1 4 1 5 1 6  I Fioles I 

I contenant I O I 0,050 I 0,125 I 0,250 I 0,375 I 0.500 I mgdemannanbse I 
correspondant B 
sur une prise 
d’essai de prBlevement de 

Tableau 3 - Guide de preparation pour la solution de reference en manganese comprise entre O,= YO et 4 YO (m/m) 
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IS0  629-1982 (F) 

7.2.5.2 Mesurages spectrophotométriques 

Effectuer les mesurages spectrophotométriques des solutions 
témoins (7.2.5.1.1 et 7.2.5.1 2) en employant le spectrophoto- 
mètre (5.1) à une longueur d’onde voisine de 545 nm, après 
avoir ajusté l’appareil au zéro d‘absorbance par rapport à la 
solution témoin ((OD. 

7.2.5.3 Tracé de la courbe d’étalonnage ou calcul du 
coefficient angulaire de la droite 

Tracer I’absorbance par rapport à la masse connue de manga- 
nhse, en milligrammes dans 100 ml de la solution de référence. 

Calculer le coefficient angulaire (a),  milligrammes de manga- 
nèse dans 100 ml par I‘absorbance au parcours optique de 
1 cm, introduit de la pente de la courbe d’étalonnage, si elle est 
droite. 

8 Expression des résultats 

La teneur en manganèse (Mn) est obtenue conformément à la 
courbe d’étalonnage ou est donnée, en pourcentage en masse, 
par la formule 

D l 0 0 1  1 
d V m 1 0 3  

M n % ( m l m ) = a x - x - x - x - x  100 

a x D x l 0  
d x  V x m  

- - 

où 

a est le coefficient angulaire dans 

mg Mn1100 ml 
a bsorbancelcm 

D est I‘absorbance de la solution d‘essai rectifibe par 
I‘absorbance de la solution de compensation; 

d est la longueur du parcours optique, en centimètres, 
employée pour le mesurage (7.2.4 ou 7.2.5.2); 

V est le volume, en millilitres, de la solution d’essai utilisée 
pour le dosage (7.2.2); 

m est la masse, en grammes, de la prise d‘essai (7.1). 

9 Procès-verbal d’essai 

Le procès-verbal d’essai doit contenir les indications suivantes : 

a) la méthode employée, par référence à la presente 
Norme internationale: 

b) 
exprimé; 

c) 
ment relevés au cours du dosage; 

le résultat obtenu, ainsi que la forme sous laquelle il est 

le compte rendu de tous détails particuliers éventuelle- 

d) le compte rendu de toutes opérations non prévues dans 
la présente Norme internationale, ou de toutes opérations 
facultatives qui ont pu avoir une influence sur le résultat. 
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