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AVANT-PROPOS 

I S 0  (Organisation Internationale de Normalisation) est  une federation mondiale 
d'organismes nationaux de normalisation (Comites Membres ISO). L'Claboration de 
Normes Internationales est confiee aux Comites Techniques ISO. Chaque Cornit6 
Membre interessC par une etude a le droit de faire partie du Comite Technique 
correspondant. Les organisations internationales, gouvernementales e t  non 
gouvernementales, en liaison avec I'ISO, participent egalement aux travaux. 

Les Projets de Normes Internationales adoptes par les Comites Techniques sont 
soumis aux Comitks Membres pour approbation, avant leur acceptation cornme 
Normes lnternationales par le Conseil de I'ISO. 

Avant 1972, les resultats des travaux des Comites Techniques etaient publies 
cornme Recommandations ISO; maintenant, ces documents sont en cours de 
transformation en Normes Internationales. Compte tenu de cette procedure, la 
Norme lnternationale I S 0  791 remplace la Recommandation ISO/R 791 -1968 
etablie par le Comite Technique ISO/TC 79, Metaux legers et leursalliages. 

Les Comites Membres des pays suivants avaient approuvb l a  Recommandation : 

Afrique du Sud, Rep. d' 
AI I emagne 
Argentine 
Autriche 
Belgique 
Bresil 
Bulgarie 
Canada 
Chili 
Cor&, Rep. de 

Egypte, Rep. arabe d' 
Espagne 
France 
Hongrie 
lnde 
lrlande 
Israel 
l ta l ie  
Japon 
Nor vege 

Pays- Bas 
Pologne 
Royaume-Uni 
Suede 
Suisse 
Tchecoslovaqu ie 
Turquie 
U. R.S.S. 
U.S.A. 
Yougoslavie 

Aucun Comite Membre n'avait desapprouve la Recommandation. 

0 Organisation Internationale de Normalisation, 1973 0 

Imprim6 en Suisse 
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NORME INTERNATIONALE IS0 791 -1973 (F) 

Alliages de magnesium - Dosage de I'aluminium - 
Methode gravimetrique a I'hydroxy-8 quinoleine 

1 OBJET ET DOMAINE D'APPLICATION 

La presente Norme lnternationale specifie une methode de 
dosage gravimetrique de I'aluminium dans les alliages de 
magnesium ne contenant pas de zirconium, de thorium ou 
de terres rares. 

La methode rSt applicable aux produits ayant une teneur en 
aluminium comprise entre 1,5 e t  12,O %. 

2 PRlNClPE 

Attaque par I'acide chlorhydrique. Precipitation de 
I'aluminium par le benzoate d'ammonium en milieu 
acetique reducteur. 

Dissolution du precipite e t  re-precipitation de I'aluminium 
sous forme d'oxyquinoleate, soit en milieu tampon 
acetique, soit en presence de cyanure de potassium. 

Filtration, lavage, dessiccation du precipite e t  pesee 

3 REACTIFS 

Au cours de I'analyse, n'utiliser que de I'e,cl distillee ou de 
I'eau de purete equivalente. 

3.1 Sulfite de sodium (Na2S03.7H20) 

3.2 Acide chlorhydrique, p 1,19 g/ml, solution 12 N 
environ. 

3.3 Acide chlorhydrique, p 1.05 g/ml, solution 3 N 
environ. 

Prelever 25 ml d'acide chlorhydrique (3.2) e t  completer le 
volume a 100 ml avec de I'eau. 

3.4 Acide nitrique, p 1,33 g/ml, solution 1 1  N environ 

Prklever 75 ml d'acide nitrique ( p  1,40 g/ml), solution 15 N 
environ, e t  completer l e  volume a 100 ml avec de I'eau. 

3.5 Ammoniaque, p 0,90 g/ml, solution 14.4 N environ. 

3.6 Ammoniaque, p 0.97 g/ml, solution 3.6 N environ. 

Prelever 25 ml d'ammoniaque (3.5) e t  completer le volume 
a 100 ml avec de I'eau. 

3.7 Solution tampon reductrice 

Dissoudre dans un peu d'eau 5 0 g  de chlorure 
d'hydroxylammonium (NH20H.HCI), 50 g de chlorure 
d'ammonium (NH4CI), 50 ml d'acide acetique cristallisable 
( p  1,05 g/ml), solution 17,4 N environ, e t  completer le  
volume a 1 000 ml avec de I'eau. 

3.8 Benzoate d'ammonium, solution a 100 g/l. 

Dissoudre 100 g de benzoate d'ammonium 
(C,H,COONH,) dans de I'eau tihde, ajouter 0,001 g de 
thymol et, apres refroidissement, completer le volume a 
1 000 ml avec de I'eau. 

3.9 Benzoate d'ammonium, solution de lavage 

Dilupr 100 ml de solution de benzoate d'ammonium (3 8) 
avec 900 ml d'eau et  dlouter 20 ml d'acide acetique 
cristallisable ( p  1,05 g/ml), solution 17,4 N environ. 

3.10 Acide tartrique, solution a 500 g/l 

Dissoudre 500 g d'acide tartrique [ HOOC(CHOH)2COOH] 
dans de I'eau e t  corndeter l e  volume a 1 000 ml. 

3.1 1 Acide acetique, p 1,Ol g/ml, solution 1,7 N environ. 

Prelever 100 ml d'acide acetique cristallisable ( p  1.05 g/ml) 
solution 17,4 N environ e t  completer le volume a 1 000 ml 
avec de I'eau. 

3.12 Hydroxy-8 quinoleine, solution acetique 2 20 g/l. 

D i s s o u d r e  20 9 d 'hydroxy-8  quinoleine 
(HO.C,H,N : CH.CH : CH) dans 80 ml d'acide acetique 
cristallisable ( p  1,05 g/ml), solution 17.4 N environ, e t  
complkter le volume a 1 000 ml avec de I'eau. 

Conserver dans un flacon en verre fond.  

3.13 Acetate d'arnmonium, solution a 600 g/l. 

Dissoudre 600 g d'acetate d'ammonium (CH3COONH4) 
dans de I'eau et completer le volume i 1 000 ml. 

3.14 Cyanure de potassium, solution a 200 g/l. 

Dissoudre 20 g de cyanure de potassium (KCN) dans de 
I'eau e t  completer le volume a 100 ml. 
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I S 0  791 -1973 (F) 

3.15 Bleu de bromophenol, solution ethanolique. 

Dissoudre 0,20 g de bleu de bromophenol dans 100 ml 
d'ethanol a 95 % ( V / V ) .  

3.16 Rouge neutre, solution bthanolique. 

Dissoudre 0.05 g de rouge neutre dans 100 ml d'kthanol a 
95 % ( V / V ) .  

4 APPAREILLAGE 

Materiel courant de laboratoire. 

5 ECHANTILLONNAGE 

5.1 Echantillon pour laboratoirel 

5.2 Echantillon pour essai 

Copeaux, d'une Bpaisseur inferieure ou h a l e  i 1 mm, 
obtenus par fraisage ou percage. 

6 MODE OPERATOIRE 

6.1 Prise d'essai 

Masse de la prise d'essai : 

0.5 t 0,001 g pour des teneurs en 
entre 1.5 et 5 % 

1 f 0,001 g pour des teneurs en 
entre 5 e t  12 %. 

6.2 Dosage 

6.2.1 Attaque de la prise d'essai 
solution principale 

Placer la  prise d'essai dans un becher 

aluminium comprises 

aluminium comprises 

et prgparation de la 

de capacite appropriee 
(250 ml par exemple), muni d'un verre de montre; ajouter 
25 ml d'eau e t  ensuite, par petites fractions, de I'acide 
chlorhydrique (3.2) (5 ml pour une prise d'essai de 0,5 g, 
10 ml pour une prise d'essai de 1 g) e t  2 ml de I'acide 
nitrique (3.4). Chauffer pour parfaire I'attaque. S'il reste un 
residu, filtrer sur un filtre a texture moyenne, laver le 
becher e t  le residu 5 ou 6fois avec de I'eau chaude en 
ajoutant les eaux de lavage B la solution d'attaque (jeter le 
residu). Faire bouillir la solution durant 1 a 2 min. 
Refroidir, laver le verre de montre et les parois du becher avec 
un peu d'eau, puis completer le volume 6 50 ml environ. 

Pour une prise d'essai de 1 g, transvaser la solution dans une 
fiole jaugee de 250 ml, completer le volume 250 ml avec 
de I'eau, melanger, transvaser 50,O ml de cette solution dans 
un becher de capacite appropriee (250 ml par exemple). 

Pour une prise d'essai de 0.5 g, operer sur la totalitb de la 
solution. 

6.2.2 Premiere prkcipitation de I'aluminium 

Ajouter a la solution 40 ml d'eau, 2 ou 3 gouttes de la 
solution Cthanolique de bleu de bromophenol (3.15) e t  
neutraliser avec la solution d'ammoniaque (3.6) jusqu'au 
virage au violet de I'indicateur. Ajouter ensuite 20 ml de la 
solution tampon rauctrice (3.7) e t  20 ml de la solution de 
benzoate d'arnmonium (3.8). Porter la solution A 
I'ebullition en agitant, maintenir une ebullition modCree 
durant 5 min, puis filtrer sur un filtre a texture moyenne. 
Laver le  bkher e t  le precipite 8 a 10 fois avec la  solution de 
lavage au benzoate d'ammonium (3.9) bouillante. (Jeter le 
filtrat.) 

6.2.3 Prgcipitation de I'oxyquinoleate d'aluminium 

Dissoudre le precipite sur filtre au moyen d'une solution 
bouillante, preparee en melangeant 50 ml de I'acide 
chlorhydrique (3.3) e t  10 ml de la solution de I'acide 
tartrique (3.101, utilisee par petites fractions. Laver le  filtre 
a I'eau chaude e t  recueillir la  solution e t  les eaux de lavage 
dans l e  premier becher. Transvaser la solution dans un 
becher de capacite convenable (400 ml par exemple). 
Ajouter 1 g de sulfite de sodium (3.11, quelques gouttes de 
la solution kthanolique de rouge neutre (3.16) et, avec 
prkaution, de I'ammoniaque (3.5) jusqu'au virage au jaune 
de I'indicateur. 

La determination sera poursuivie selon les modalites 
indiquees a I'alinea a)  ou a I'alinea b) ci-apr2.s : 

a) Precipitation en milieu acetique tamponne 

Diluer l a  solution a 200 ml environ, puis chauffer a 
70 "C environ. Ajouter de I'acide acetique (3.1 1) 
jusqu'au virage au rouge de I'indicateur puis, en agitant, 
40 ml de la solution d'hydroxy-8 quinoleine (3.12) e t  
50 ml de la solution d'acetate d'ammonium (3.13). 
Laisser deposer le precipite a 70 "C environ pendant 
30 min. 

b) Precipitation en presence de cyanure de potassium 

Diluer l a  solution a 250 ml environ, puis ajouter de 
I'acide acetique (3.11) jusqu'au virage au rouge de 
I'indicateur. Verser 10 ml de la solution de cyanure de 
potassium (3.141, chauffer sous une hotte a 70 " C  
environ. Ajouter lentement e t  en remuant la solution 
avec un agitateur 40 ml de la solution 
d'hydroxy-8 quinoleine (3.1 2). Laisser deposer le 
precipite B 70 "C environ durant 30 min. 

6.2.4 Filtration, lavage, skhage et peske de 
Sox yquinolgate d'aluminium 

Filtrer le precipitb sur creuset en verre fritte de porosite 
comprise entre 3 e t  15 pm prealablement tare, en appliquant 
une faible aspiration, puis laver 6 a 8 fois avec de l'eau 
chaude. Secher a I'etuve a 130 "C jusqu'a masse constante. 
Peser aprk refroidissement dans un dessiccateur. 

1)  L'bchantillonnage des alliages de magnCium fera I'objet d'une Norme lnternationale ulterieure. 
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IS0 791 -1973 (F) 

7 EXPRESSION DES RESULTATS 

Calculer la teneur en aluminium, en pourcentage en masse, 
2 I’aide de la formule 

m, ~0,058 7 x 100 x R 
mo 

AI %(m/m) = 

Oir 

mo est la  masse, en grammes, de la prise d‘essai; 

m, est  la masse, en grammes, de I‘ortho-oxyquinoleate 
d’aluminium correspondant i la partie aliquote prelevee; 

R est le rapport entre le  volume de la solution 
principale e t  le volume de la partie aliquote prelevee; 

0,058 7 est le facteur de conversion de I‘ortho- 
oxyquinoleate d’aluminium en aluminium. 

8 PROCES-VERBAL D’ESSAI 

Le rapport d‘essai doit contenir les indications suivantes : 

a) reference de l a  methode utiliske; 

b) resultats, ainsi que la forme sous laquelle i l s  sont 
exprimes; 

c )  compte-rendu de tous details particuliers eventuels 
relevbs au cours de I’essai; 

d) compte-rendu de toutes operations non prevues dans 
la presente Norme Internationale, ou facultatives. 
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