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Avant-propos
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des Normes internationales est normalement confiée aux comités techniques de I'ISO.
Chaque comité membre intéressé par une étude a le droit de faire partie du comité
technique créé a cet effet. Les organisations internationales, gouvernementales et non
gouvernementales, en liaison avec I'ISO participent également aux travaux.

Les projets de Normes internationales adoptés par les comités techniques sont soumis
aux comités membres pour approbation, avant leur acceptation comme Normes inter-
nationales par le Conseil de I'ISO. Les Normes internationales sont approuvées confor-
mément aux procédures de I'lSO qui requiérent I'approbation de 75 % au moins des
comités membres votants.
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Ferro-alliages.
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NORME INTERNATIONALE

ISO 3713 : 1987 (F)

Ferro-alliages — Echantillonnage et préparation des
échantillons — Reégles générales

1 Objet et domaine d’application

La présente Norme internationale est applicable & tous les types
de ferro-alliages et établit les régles générales de I'échantillon-
nage et de la préparation des échantillons.

Les méthodes données dans la présente Norme internationale
s’appliquent 3 I'échantillonnage des livraisons fournies en vrac
ou sous emballage, en cours de chargement ou de décharge-
ment, aussi bien qu‘a I’échantillonnage des livraisons en cours
de stockage.

La présente Norme internationale spécifie les méthodes 3 la fois
de I'échantillonnage manuel et de I'échantillonnage mécanique.

Elle doit &tre lue conjointement avec les Normes internationales
correspondantes pour les divers types de ferro-alliages.

2 Références

ISO 4551, Ferro-alliages — Echantillonnage et analyse par tarni-
sage.

ISO 7087, Ferro-alliages — Méthodes expérimentales d’évalua-
tion de la variation de qualité et méthodes de contréle de la
fidélité de I'échantillonnage.

ISO 7347, Ferro-alliages — Méthodes expérimentales de con-
tréle de l'erreur systématique d’échantillonnage et de prépara-
tion des échantillons.

3 Définitions

Dans le cadre de la présente Norme internationale, les défini-
tions suivantes sont applicables.

3.1 lot: Quantité d'un ferro-alliage obtenue et traitée dans
des conditions présumées uniformes.

3.2 livraison: Quantité d'un ferro-alliage livrée en une seule
fois. Une livraison peut étre composée d’un ou plusieurs lots ou
parties de lots.

3.3 unité d’enballage: Partie d’'une livraison choisie précisé-
ment et placée dans une boite, un fat, un conteneur, etc.

3.4 prélévement élémentaire: Quantité d'un ferro-alliage
extraite en une seule fois d'une livraison emballée ou en vrac 3
I'aide d’un dispositif d’échantillonnage; également quantité
d’un ferro-alliage prélevée par la méthode de division alternée.

3.5 sous-échantillon: Quantité d'un ferro-alliage constituée
de plusieurs prélévements élémentaires pris dans une partie de
la livraison, ou bien quantité d’un ferro-alliage comprenant plu-
sieurs prélévements élémentaires au besoin concassés et/ou
divisés individuellement.

3.6 échantilion global: Quantité d'un ferro-alliage consti-
tuée de tous les prélévements élémentaires provenant d'une
livraison; également ensemble de tous les prélévements élé-
mentaires ou de tous les sous-échantillons ayant été au besoin
concassés et/ou divisés individuellement.

3.7 échantillon divisé: Echantilion obtenu par une méthode
de division.

3.8 échantillon pour essai: Echantillon permettant de
déterminer la composition chimique ou la distribution granulo-
métrique d'une livraison ou d’une partie de la livraison, préparé
a partir de chaque prélévement élémentaire, de chaque sous-
échantillon ou de I'échantillon global par une méthode spécifiée
pour le type d'échantillon considéré.

3.9 caractére représentatif de qualité: Teneur en un élé-
ment (ou en des éléments) ou composition granulométrique
dont la variation de qualité détermine les paramétres d’échantil-
lonnage d’un ferro-alliage donné et qui est soumis & paiement
selon les spécifications techniques de ce type de ferro-alliage.

3.10 division: Processus de réduction de la masse d'un
échantillon conformément aux régles établies afin d’obtenir la
masse requise d'échantillon pour essai.

3.11 fidélité: Erreur maximale admissible sur I'estimation de
la valeur moyenne du caractére représentatif de gualité, égale
au double de I'écart-type de ce caractére, exprimée en pourcen-
tage.

3.12 échantillonnage au hasard: Méthode d'échantillon-
nage des prélévements élémentaires selon laquelle chaque par-
tie d’un ferro-alliage & échantillonner a une probabilité égale
d’'étre choisie.
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3.13 échantillonnage systématique: Méthode pratique
d’échantillonnage au hasard selon laquelle les prélevements élé-
mentaires sont effectués a intervalles réguliers spécifiés de
masse ou de temps; le premier prélévement doit étre effectué
arbitrairement dans le premier intervalle.

3.14 échantillonnage a deux degrés: Méthode pratique
d’échantillonnage au hasard en deux temps. On préléve
d’abord les unités d’échantillonnage primaires (par exemple,
unités d’emballage ou parties de la livraison) parmi lesquelles
on prélevera dans un deuxiéme stade des unités d’'échantillon-
nage secondaires.

3.15 dimension granulométrique supérieure nominale:
Limite supérieure des gammes granulométriques établie con-
formément aux Normes internationales sur les spécifications
techniques et les conditions de livraison des divers types de
ferro-alliages.

3.16 dimension granulométrique supérieure: Dimension
d’ouverture de tamis sur lequel est retenu environ 1 % de la
masse de I'échantillon.

4 Généralités
4.1 Hétérogénéité d'une livraison

4.1.1 Une livraison de ferro-alliage objet d’échantillonnage est
caractérisée par son hétérogénéité, exprimée par I'écart-type g;
du caractére représentatif de qualité entre les prélévements élé-
mentaires.

4.1.2 L'hétérogénéité (variation de qualité) d'une livraison
doit &tre déterminée expérimentalement pour chaque type de
ferro-alliage, pour chaque type d’échantillonnage et pour cha-
que méthode de constitution de la livraison selon I'ISO 7087.

4.1.3 La méthode de constitution d'une livraison est indiquée
dans les Normes internationales relatives aux conditions techni-
ques de livraison des ferro-alliages.

4.2 Fidélité globale

4.2.1 La fidélité globale (Bspy = 20gpy) de I'estimation du
caractére représentatif de qualité d’une livraison est une mesure
de la fidélité combinée de I’échantillonnage (s = 20g), de la
préparation des échantillons (fp = 20p) et de la mesure
(Bm = 20).

4.2.2 La valeur vraie du caractére représentatif de qualité
d’une livraison au niveau de confiance de 95 % doit se situer
dans I'intervalle (x + Bgppm), oU X est la moyenne arithmétique
des paires de mesures.

4.2.3 Les caractéres représentatifs de qualité selon lesquels la
fidélité est déterminée doivent étre indiqués dans les Normes
internationales relatives a I’échantillonnage de types particuliers
ou de groupes de ferro-alliages.

4.2.4 Lorsqu’un échantillon est prélevé dans une livraison par
échantillonnage au hasard et que cet échantillon est préparé et
analysé par des méthodes normalisées, la fidélité giobale de la
détermination du caractere représentatif de qualité d'une livrai-
son, Bgpym, Peut s’exprimer de I'une des facons suivantes.

Détermination de la composition chimique:

a) Lorsqu’un échantillon global est constitué et si I'analyse
est faite en double:

o? o
=2\/—'+ 2 + M oo
Bsom L T t; (M

o; est la mesure de I'hétérogénéité de I'écart-type du
caractére de qualité entre les prélévements élémentaires
pris au hasard dans une livraison;

ou

n est le nombre minimal de prélévements élémentaires
pris dans une livraison;

agp est |'écart-type de la préparation des échantillons;

oy est |'écart-type de la méthode d’analyse du carac-
tére de qualité.

b) Lorsque K sous échantillons sont constitués (composés
en moyenne de n/K préléevements élémentaires) et si cha-
cun est analysé une seule fois, alors:

1 a2
=—~—2v—'—+02+02 oo 2)
Bsom JK n/K D M
ou X est le nombre de sous-échantillons prélevés dans une

livraison.

¢} Sichaque prélévement élémentaire est analysé une fois,
alors:

1
BSDM=\/——’72 O'i2+0'lz)+0'§/| RN ]

Détermination de la composition granulométrique:

Lorsqu’un échantitlon global est constitué, divisé et tamisé une
seule fois, alors:

} 2
ﬁSDM=2 ﬁ4"0’2 .. (4
n DM

ol gpy est I'écart-type combiné de la division et du tamisage.

4.2.5 La valeur de la fidélité globale de la détermination de la
qualité moyenne d’une livraison doit étre indiquée dans les Nor-
mes internationales appropriées relatives & I'échantillonnage de
types particuliers ou de groupes de ferro-alliages. Elle doit satis-
faire aux exigences des consommateurs de ferro-alliages et en
méme temps garantir un échantilionnage acceptable du point
de vue économique.
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4.3 Echantillonnage et préparation des
échantillons

4.3.1 L’échantillonnage et la préparation des échantillons doi-
vent étre effectués selon les Normes internationales relatives a
I'échantillonnage de types particuliers ou de groupes de ferro-
alliages.

Par accord entre les deux parties concernées, d’autres métho-
des d’échantillonnage et de préparation des échantillons peu-
vent &tre utilisées, & condition que la fidélité de ces méthodes
soit conforme aux Normes internationales. L’'estimation de la
fidélité des méthodes d’échantillonnage doit étre obtenue expé-
rimentalement conformément aux exigences de I'ISO 7087.

4.3.2 |l est nécessaire de s'assurer que les méthodes d’échan-
tillonnage n’entrainent pas d’erreur systématique. L'estimation
de I'erreur systématigue s'effectue expérimentalement suivant
les exigences de I'ISO 7347.

4.3.3 L'échantillonnage d’une livraison d'un ferro-alliage
s’effectue respectivement comme suit {voir figure 1):

a) identification de la livraison ou partie de la livraison a
échantillonner;

b) détermination de la dimension granulométrique supé-
rieure nominale du type considéré de ferro-alliage suivant la
commande;

¢) détermination de la masse du prélévement élémentaire;

d) détermination du nombre de prélévements élémentai-
res;

e) détermination de I'endroit et de la méthode de prise des
prélevements élémentaires;

f) constitution d'un échantillon global ou de sous-
échantilions;

g) concassage et division de I'échantillon global, des sous-
échantillons ou des prélévements élémentaires dans un

ordre défini pour former V'échantillon pour essai pour la
détermination de la composition chimigue.

5 Echantillonnage
5.1 Types d’échantillonnage

5.1.1 Selon I'état de la livraison, I'échantillonnage peut se
faire

a) sur une livraison en vrac;

b) sur une livraison sous emballage.

1SO 3713 : 1987 {F)

5.1.2 Selon la méthode employée, I'échantillonnage s’effec-
tuera

a) par voie mécanique;

b) manuellement.

5.1.3 Les prélévements élémentaires doivent étre effectués au
cours du chargement ou du déchargement ou au cours de
n’'importe quel autre transfert de la livraison.

Il est admis d’effectuer les prélevements élémentaires en des
postes fixes dans des livraisons, parties de livraison ou unités
d’emballage de petite masse. Dans ce cas, il est nécessaire de
s’assurer a I'avance que la totalité du ferro-alliage est accessible
pour la prise des prélévements élémentaires.

5.1.4 Dans le cas des ferro-alliages non concassables, les pré-
levements élémentaires doivent étre effectués par forage ou
rabotage. La description détaillée de ces méthodes doit &tre
donnée dans les Normes internationales sur I'échantillonnage
de ces types de ferro-alliages.

5.2 Masse d'un prélévement élémentaire

5.2.1 La masse minimale d'un prélévement élémentaire doit
étre indiquée dans les Normes internationales sur I'échantillon-
nage de types particuliers ou de groupes de ferro-alliages.

5.2.2 Dans le cas d’'un échantillonnage manuel, la masse mini-
male d’'un prélévement élémentaire doit étre établie selon la
dimension granulométrique supérieure de la livraison pour évi-
ter toute erreur systématique.

5.2.3 Dans le cas d’un échantillonnage effectué sur un cou-
rant de ferro-alliage au moyen d’un échantillonneur mécanique,
la masse d’un prélevement éiémentaire peut étre calculée par
I'équation:

gmb ... (5)

m; est la masse d'un prélévement élémentaire, en kilo-
grammes;

g, estle débit moyen, en kilogrammes par seconde;
b est la largeur du préleveur, en métres;

v est la vitesse de déplacement du préleveur, en metres
par seconde.

5.2.4 Les masses des prélévements élémentaires effectués
sur une livraison doivent étre quasi-constantes.
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En vrac

Echantillonnage
des prélévements
élémentaires

Livraison
Sous
emballage
Echantillonnage
des unités
d’emballage
Echantillonnage
des prélévements
élémentaires
Sous-
échantillons
Echantillon
global
Echantillon
pour essai

Figure 1 — Schéma d’échantilionnage
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NOTE — L’expression «masses quasi-constantes» signifie que le coef-
ficient de variation de la masse des prélévements élémentaires effec-
tués sur une méme livraison ne doit pas dépasser 20 %.

5.2.5 Lorsqu’il est difficile d'effectuer des prélevements élé-
mentaires de masses constantes, par exemple, sur un courant
de ferro-alliage, I'échantillon global ou les sous-échantillons
doivent étre composés d'échantillons divisés dont les masses
sont sensiblement constantes.

5.2.6 Dans le cas d'un échantillonnage a temps constant, les
masses des prélévements effectués dans une livraison doivent
étre proportionnelles au débit.

5.2.7 Lorsque chaque prélévement élémentaire est analysé
individuellement, les masses de ces prélévements peuvent ne
pas étre constantes.

5.3 Nombre de prélévements élémentaires

5.3.1 Le nombre minimal de préléevements élémentaires a
prendre dans une livraison doit &tre établi en fonction de la fidé-
lité requise de I'échantillonnage g et de I'hétérogénéité de la
livraison o;.

6.3.2 La fidélité de I'échantillonnage Bg doit étre établie en
fonction de la méthode de la préparation de la livraison et de sa
masse et doit étre indiquée dans les Normes internationales
relatives & I'échantillonnage de types particuliers ou de groupes
de ferro-alliages.

5.3.3 Pour une livraison en vrac, le nombre minimal de prélé-
vements élémentaires est déterminé par I'équation

20:\2 N —
,,=(&) " T

Bs) N -1

ol N est le nombre de prélévements élémentaires constituant la
livraison.

NOTES

1 L’équation (6) est dérivée de I'équation suivante:

ﬂsz aizN—n
= =— oo
2 n N-1

- '11 sera supposée égale & 1.

2 Sin/N < 0,1, la valeur dez

5.3.4 Dans le cas d’une livraison sous emballage, le nombre
minimal d’unités d'emballage a prendre au premier stade d’'un
échantillon a deux degrés est déterminé par I'équation suivante:

" M? + M, - 1) X g, X 0
P M~ 1) x (Bs/22 + of

(8)

M,, est le nombre d'unités d’emballage & prélever dans la
livraison au premier stade de I'échantillonnage (unités pri-
maires d'échantillonnage);

ISO 3713 : 1987 (F)

M, est le nombre d’unités d'emballage dans la livraison;

0, est I'écart-type entre les unités d’emballage d’'une
méme livraison;

o,, est |'écart-type entre les préiévements élémentaires
dans une unité d’emballage.

Si les valeurs de g, et oy, sont connues, le nombre minimal de
prélévements élémentaires a prendre dans une unité d’embal-
lage est déterminé par I'équation suivante:

Cw

Op

ng = (9)

ol ng est le nombre de prélévements élémentaires 3 prendre
dans une unité d'emballage prélevée {unités secondaires
d’échantillonnage);

NOTES

1 L'équation (8) est dérivée de I'équation suivante:

(@)LM d

X — + (8a)
2 M, -1 M, Myng
My - M,

2 Si— = 0,1, la valeur de sera supposée égale a 1.

M, t
gs\2 o2 o2
=) =k w : ... (8b)
2 M, Mpng

8s\2 o2 o2
(—S)= w_ - ¥ ... (8¢
n

5.3.5 Dans les Normes internationales relatives a I'échantillon-
nage de types particuliers ou de groupes de ferro-alliages, le
nombre minimal d'unités d’emballage et/ou de préiévements
élémentaires & prendre est indiqué sous forme de tableaux ou
graphiques obtenus par les équations (6) ou (8).

5.4 Méthode mécanique de prise de prélévements
élémentaires

5.4.1 Lorsque le chargement ou le déchargement des
wagons, bateaux, trémies de dépots, etc., s'effectue au moyen
d'installations de transports en continu, le prélévement des
échantillons doit intervenir dans la chute de ferro-alliage a I'aide
d‘échantillonneurs mécaniques travaillant @ masse constante
ou 3 temps constant.

5.4.2 Avec un échantillonneur mécanique, le nombre de cou-
pes de constitution de I'échantilion global ne doit pas étre infé-
rieur au nombre de prélévements élémentaires fixé.

5.4.3 Les intervalles entre prélévements élémentaires doivent
étre réguliers pour toute la livraison; ils sont calculés en temps
ou en masse de ferro-alliage en fonction de la masse de la livrai-
son et du nombre de prélévements élémentaires.
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5.4.4 L'intervalle de masse est calculé par |'équation

Am; < =€ .. (10)
n

Am; est Vintervalle de masse du matériau entre deux pri-
ses de prélévements élémentaires, en kilogrammes;

m est la masse de la livraison, en kilogrammes.
NOTE — Si I'échantillonnage systématique de toute la livraison donne
une erreur systématique, il faut diviser la livraison en un nombre de par-

ties égal au nombre de prélévements élémentaires, chaque préleve-
ment élémentaire devant étre pris au hasard dans chaque partie.

5.4.5 L’intervalle de temps est calculé par I'équation

60mc

dmn

At = (11}

ou

At estlintervalle de temps, en minutes, entre deux prises
de prélévements élémentaires.

g, est tel que défini en 5.2.3.

NOTE - L'intervalle de temps entre deux prises de prélévements élé-
mentaires n’est calculé en temps que lorsque le débit de ferro-alliage
est constant dans le temps.

5.4.6 Le premier prélévement élémentaire du premier inter-
valle doit étre choisi au hasard.

5.4.7 Sile nombre de prélévements élémentaires est le nom-
bre fixé mais que le transfert de la livraison n’est pas terminé,
I'échantillonnage doit étre poursuivi jusqu’a la fin du transfert
de la livraison.

5.4.8 Dans le cas ou la prise des échantillons s’effectue sur
convoyeur arrété, le prélévement élémentaire doit étre extrait
en un endroit déterminé dans le sens du courant de ferro-
alliage. L'échantillonneur doit prélever sur toute la largeur et
I'épaisseur du débit sur une longueur déterminée.

NOTE — Cette longueur doit étre suffisante pour obtenir un préléve-
ment élémentaire de masse minimale au moins trois fois supérieure a la
dimension granulométrique supérieure nominale d'un ferro-alliage.

5.5 Méthode manuelle de prise de prélévements
élémentaires

5.5.1 Dans le cas d'un échantillonnage manuel, le préléve-
ment élémentaire doit étre effectué en une seule fois et en un
seul mouvement au moyen d’une pelle spéciale (voir 7.2.1),
permettant la prise d’échantillons de masse constante.

Lorsqu'il est difficile de prendre un échantillon en un seul mou-
vement, on peut le prendre en plusieurs mouvements sur un
méme point choisi au hasard. Pour que les masses des préléve-
ments élémentaires soient quasi-constantes, il est nécessaire
d‘utiliser un récipient spécial pour la prise de prélévements élé-
mentaires {voir 7.2.2}.

5.5.2 Dans le cas de I'échantillonnage d’une livraison en poste
fixe dont la dimension granulométrique est inférieure 8 10 mm,
il est admissible de prendre les prélévements élémentaires au
moyen d’une sonde. Dans ce cas, la masse de ferro-alliage
extraite par la sonde en un seul mouvement ne doit pas étre
inférieure a la masse minimale fixée d’un prélévement élémen-
taire.

5.5.3 Dans le cas d'échantillonnage pour la détermination de
la composition chimique d’une livraison de ferro-alliage compo-
sée de morceaux de dimension granulométrique supérieure a
100 mm, le prélévement élémentaire est effectué par détachage
de petits fragments ayant, de préférence, les surfaces supé-
rieure ou inférieure d’un lingot. Ces fragments doivent é&tre pris
dans au moins quatre gros morceaux, pris au hasard au point
d’échantillonnage et servent & constituer le prélévement élé-
mentaire de masse prévue. |l est recommandé d'utiliser un réci-
pient spécial pour la prise des prélévements élémentaires (voir
7.2.2). L'emploi de cette méthode est subordonnée a la vérifica-
tion qu'elle n‘introduise pas d’erreur systématique.

5.5.4 Dans le cas de |'échantillonnage pour la détermination
de la composition chimique d'une livraison de ferro-alliage
composée de particules de dimensions différentes, la granulo-
métrie du prélévement élémentaire doit correspondre & celle de
la granulométrie connue de la livraison soumise & une analyse
par tamisage (voir I'lSO 4551) ou par I'expérience acquise.

5.5.5 Dans le cas de I'échantillonnage manuel d'un ferro-
alliage en poste fixe, les points de prise d'échantillons doivent
étre disposés en un ordre défini sur la surface. Un cratére est
creusé en chaque point d'échantilionnage et le prélévement élé-
mentaire est effectué & I'aide d'une pelle remontant en ligne
droite le long des parois du cratére. Le matériau ne doit pas
déborder de la pelle. L'emploi de cette méthode est subordon-
née a la vérification qu’elle n'introduise pas d’erreur systémati-
que.

5.6.6 Dans le cas de chargement ou de déchargement du
ferro-alliage au moyen d’installations & action cyclique, les pré-
levements élémentaires doivent étre effectués manuellement
sur la surface nouvellement formée ou dans le ferro-alliage
versé sur le fond spécial d’une pince a grappin.

5.5.6.1 Le nombre de pinces a grappin ou sont pris les échan-
tillons ne doit pas étre inférieur au nombre prévu de préléve-
ments élémentaires.

5.5.6.2 L'intervalle entre les pinces & grappin ou sont prélevés

les échantilions est calculé par I'équation

m
r=—= L. (12)
mgn

ou
r est l'intervalle calculé par le nombre de pinces a grappin;

mgy est la masse de ferro-alliage transféré par une seule
pince & grappin en un cycle, en kilogrammes.
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