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Magnésium et alliages de magnésium — Dosage de I"aluminium
Méthode photométrique au chromazurol S

1 OBJET ET DOMAINE D’APPLICATION

La présente Norme Internationale spécifie une méthode
photométrique au chromazurol S pour le dosage de
I'aluminium dans le magnésium et certains alliages de
magnésium. '

La méthode est applicable aux produits ayant une teneur en
aluminium comprise entre 0,01 et 0,20 %.

Cette méthode n’est pas applicable aux alliages contenant
du zirconium et/ou des terres rares et/ou du thorium,

2 PRINCIPE

Mise en solution par I’acide sulfurique.

Complexage du fer et du cuivre par ajout d‘acide ascorbique
et de thiosulfate de sodium. Formation du complexe
aluminium-chromazurol S en milieu tamponné (pH 5,3 a
5,5).

Mesurages photométriques du complexe coloré|a:-une
longueur d’onde d’environ 545 nm.
3 REACTIFS

Au cours de I'analyse, n’utiliser que de |'eau distillée ou de
'eau de pureté équivalente.

3.1 Acide sulfurique, p 1,26 g/ml, solution 9 N environ.

Ajouter, avec précaution, 250 ml d'acide sulfurique (p
1,84 g/ml), solution 35,6 N environ, a 500 ml environ
d’eau. Aprés refroidissement, compléter le volume a
1 000 ml et homogénéiser.

3.2 Acide ascorbique, solution a 10 g/I.

Dissoudre 1 g d’acide ascorbique (CgHgOg) dans de |'eau.
Compléter le volume a 100 ml et homogénéiser.

Employer une solution fraichement préparée.
3.3 Solution tampon.

Dissoudre 150 g d’‘acétate de sodium trihydraté
(CH5;.COONa.3H,0) et 5g de thiosulfate de sodium
pentahydraté (Na;S,03.5H,0) dans de l'eau, filtrer si
nécessaire, compléter le volume a 1 000 ml et homogénéiser.

Employer une solution fraichement préparée.

3.4 Chromazurol S, solution méthanolique 3 0,1 g/I.

Dissoudre 0,1 g de chromazurol S dans une solution 3 50 %
(V/V) deau et de méthanol. Compléter le volume a
1000 ml avec la méme solution méthanolique et
homogénéiser.

3.5 Acétone.

3.6 Aluminium, solution étalon 3 0,05 g/I.

Dissoudre 0,879 2 g de sulfate double d’aluminium et de
potassium [Al5(S0,4)3.K5504.24H,0] dans de I'eau.
Transvaser quantativement la solution dans une fiole jaugée
de'1 000 ml,’compléter au volume et homogénéiser.

1¢mlde¢ette solution étalon contient 0,05 mg de Al.

3.7 Aluminium, solution étalon 4 0,012 5 g/I.

Préléever 60,0ml'de’la/solution étalon d’aluminium (3.6) et
les lintroduire dans une fiole jaugée de 200 ml, compléter au
volume et homogénéiser.

1 ml de cette solution étalon contient 3,012 5 mg de Al.

Préparer cette solution au moment de I’emploi.

4 APPAREILLAGE

Matériel courant de laboratoire, et
4.1 Spectrophotométre, ou

4.2 Photocolorimétre, muni de filtres assurant un
maximum d’'absorption entre 535 et 555 nm.

5 ECHANTILLONNAGE
5.1 Echantillon pour laboratoire)

5.2 Echantillon pour essai

Des copeaux d’épaisseur non supérieure a 1 mm, doivent
étre obtenus par fraisage ou pergage de |'échantillon pour
laboratoire.

1) L'échantillonnage du magnésium et des alliages de magnésium fera I’objet d’une Norme Internationale ultérieure.
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6 MODE OPERATOIRE

6.1 Prise d’essai

Peser, a 0,001 g prés 0,5 g de I’échantillon pour essai (5.2).

6.2 Essai a blanc

Effectuer, parallélement a I’analyse, un essai a blanc, en
suivant le méme mode opératoire et en utilisant les mémes
quantités de tous les réactifs que celles employées pour le
dosage, sauf la quantité de la solution d’acide sulfurique
(3.1) qui doit étre réduite a 5 mi.

6.3 Etablissement des courbes d’étalonnage

6.3.1 Préparation des solutions témoins (rapportées a des
mesurages photométriques effectués avec un parcours
optique de 2 cm)

6.3.1.1 TENEURS EN
eNnTRE 0,01 T 0,05 %

ALUMINIUM COMPRISES

Dans une série de six fioles jaugées ‘de 250 'ml,-introduire
5ml de la solution d’acide sulfurique (3.1) et ensuite
respectivement les volumes de la solution” “étalon
d’aluminium (3.7) indiqués dans le tableau 1.

TABLEAU 1
Volume de la Masse Aluminium
solution étalon correspondante dans
d’aluminium (3.7) d’aluminium I’échantillon
ml mg %
o* 0 —
2,0 0,025 0 0,01
5,0 0,062 5 0,02
10,0 0,1250 0,03
15,0 0,1875 0,04
20,0 0,2500 0,05

* Solution de compensation

Compléter au volume et homogénéiser.

Prélever 20,0 ml de chaque solution témoin et les introduire
respectivement dans des fioles jaugées de 100 ml. Ajouter
5 ml de la solution d‘acide ascorbique (3.2), 20 m! de la
solution tampon (3.3), 20 mi de la solution de chromazurol
S (3.4) et 2 ml d'acétone (3.5). Compléter au volume et
homogénéiser. Le pH des solutions doit étre compris entre
5,3et5,5.

La masse en Al de ces solutions témoins est respectivement
de :

0 - 0,002 — 0,005 — 0,010 — 0,015 — 0,020 mg.

6.3.1.2 TENEURSEN ALUMINIUM COMPRISES ENTRE
0,05 eT 0,20 %

Dans une série de six fioles jaugées de 250 ml, introduire
5ml de la solution d’acide sulfurique (3.1) et ensuite
respectivement les volumes de Ila solution étalon
d’aluminium (3.6) indiqués dans le tableau 2.

TABLEAU 2
Volume de la Masse Aluminium
solution étalon correspondante dans
d’aluminium (3.6) d’aluminium I'échantillon
ml mg %
o* 0 —
2,0 0,100 0,02
5,0 0,250 0,05
10,0 0,500 0,10
15,0 0,750 0,15
20,0 1,000 0,20

*

Solution de compensation

Compléter au volume et homogénéiser.

Prélever 5,0 ml de,chaque solution témoin et les introduire
respectivement dans des fioles jaugées de 100 ml. Ajouter
5 mb.de (a solution d’acide ascorbique (3.2), 5 ml de la
solution tampon (3.3), 20 ml de la solution de chromazurol
S.(3.4) et 2 ml d’'acétone (3.5). Compléter au volume et
homogénéiser. Le pH des solutions doit étre compris entre
5,3eth,b.

La masse en Al de ces solutions témoins est respectivement
de :

0-0,002 — 0,005 —0,010 — 0,015 — 0,020 mg.
6.3.2 Mesures photométriques

Aprés 25 min, mais avant 30 min, effectuer les mesurages
photométriques au moyen du spectrophotométre (4.1), au
maximum de la courbe d’absorption (longueur d’onde aux
environs de 545 nm) ou du photocolorimétre (4.2) muni de
filtres appropriés, aprés avoir ajusté |‘appareil au zéro
d’absorbance par rapport a la solution de compensation.

6.3.3 Tracé des courbes d’étalonnage

Tracer deux graphiques — respectivement pour des teneurs
en aluminium comprises entre 0,01 et 0,05 % (6.3.3.1) et
pour des teneurs en aluminium comprises entre 0,05 et
0,20 % (6.3.3.2) — en portant, par exemple, sur |’axe des
abscisses les valeurs, exprimées en milligrammes, des
quantités d’aluminium (Al) contenues dans 100 ml de
solution témoin et sur l'axe des ordonnées, les valeurs
correspondantes de |’absorption.

6.4 Dosage

6.4.1 Préparation de la solution d’essai

Introduire la prise d’essai (6.1) dans un bécher de capacité
convenable (250 ml, par exemple), le couvrir avec un verre
de montre et ajouter 20 ml d'eau. Ajouter ensuite, par



petites fractions, 10 ml de la solution d’acide sulfurique
(3.1). Une fois la réaction terminée, amener a I’ébullition et
faire bouillir durant 1 a 2 min. Refroidir, filtrer si nécessaire
et transvaser quantitativement la solution dans une fiole
jaugée de 250 ml. Compléter au volume et homogénéiser.

6.4.2 Développement de la coloration

La partie aliquote a prélever en fonction de la teneur en
aluminium a doser, ainsi que la quantité de solution tampon
a employer, sont indiquées dans le tableau 3.

TABLEAU 3
Partie aliquote a prélever
pour la réaction colorée Volume de
Teneur présumée la solution
en aluminium Masse tampon
Volume correspondante (3.3)
d’aluminium
% mi mg ml
0,014 0,05 20 0,004 3 0,020 20
0,053 0,20 5 0,005 a 0,020 5

A la partie aliquote correspondante, .introduite ‘dans/ une
fiole jaugée de 100 ml, ajouter 5 ml de la solution. d’acide
ascorbique (3.2), la quantité de la solution<tampon' (3:3)
indiquée dans le tableau 3, 20 ml de la solution de
chromazurol S (3.4) et 2 ml d'acétone (3.5). Compléter-au
volume et homogénéiser.. La solution. doit, avoir un pH
compris entre 5,3 et 5,5.

6.4.3 Mesures photométriques

Aprés 25 min, mais avant 30 min, effectuer le mesurage
photométrique selon les modalités décrites en 6.3.2, aprés
avoir ajusté |'appareil au zéro d'absorbance par rapport a la
solution de |’essai a blanc.
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7 EXPRESSION DES RESULTATS

Au moyen des courbes d'étalonnage 6.3.3.1 ou 6.3.3.2,
déterminer la quantité d’aluminium correspondant a la
valeur de la mesure photométrique de la partie aliquote de
la solution d’essai.

La teneur en aluminium (Al), est donnée, en pourcentage
en masse, par la formule

mq, XR x 100
mo

mqg est la masse, en milligrammes, de la prise d’essai
6.1);

m, est la masse, en milligrammes, d’aluminium trouvé
dans la partie aliquote de la solution d’essai;

R est le rapport entre le volume de la solution d’essai et
le volume de la partie aliquote prélevée pour la réaction
colorée.

8 PROCES-VERBAL D’ESSAI

Le' 'procés-verbal d‘essai doit contenir les indications
suivantes :

a) référence de la méthode utilisée;

b) ., résultats, ainsi que la forme sous laquelle ils sont
exprimes;

c) compte rendu de tous détails particuliers éventuels
relevés au cours de |'essai;

d) compte rendu de toutes opérations non prévues dans
la présente Norme Internationale, ou facultatives.
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