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NORME INTERNATIONALE

ISO 3750-1976 (F)

Alliages de zinc — Dosage du magnésium — Méthode par

absorption atomique

1 OBJET ET DOMAINE D’APPLICATION

La présente Norme Internationale spécifie une méthode de
dosage par absorption atomique du magnésium dans les
alliages de zinc.

Cette méthode est applicable aux alliages de zinc définis
dans I'ISO/R 301. Elle permet la détermination des teneurs
en magnésium comprises entre 0,01 et 0,08 % .

2 REFERENCES
ISO/R 301, Alliages de zinc en lingots.

ISO 3752, Alliages de zinc en lingots' — Prélévement et
préparation des échantillons pour [fanalyse  chimique.

3 PRINCIPE

Mise en solution d'unelllprise'’d‘essai“en! milieu>'acide
chlorhydrique-acide nitrique. Dilution convenable!bpuis
ajout d'un sel de lanthane pour atténuer I|'effet de
I'aluminium.

Pulvérisation de la solution au sein d’une flamme air-
acétyléne (ou protoxyde d’azote-acétyléne) et dosage
du magnésium par mesurage spectrophotométrique de
I'absorption atomique de la raie 285,21 nm, émise par
une lampe a cathode creuse au magnésium,

4 REACTIFS

Tous les réactifs doivent étre chimiquement purs pour
analyse. Pour la préparation des solutions et lors de la
détermination ele-méme, utiliser de {'eau distillée ou
déminéralisée de pureté équivalente.

4.1 Acide chlorhydrique, 0 1,19 g/ml.

4.2 Acide nitrique, p 1,4 g/ml.

4.3 Mélange acide chlorhydrique-acide nitrique.

Mélanger 180 ml de I'acide chlorhydrique (4.1) 4 4 ml de
l'acide nitrique (4.2).

4.4 Lanthane, solutionab %.

Dissoudre 29,5 g d’'oxyde de lanthane (La;O3} dans 25 m!
de I'acide chlorhydrique (4.1}, Transvaser quantitativement
la solution dans une fiole jaugée de 500 ml. Compléter
au volume avec de I’eau. Homogénéiser.

45 Zinc, solution a 10 g/I.

Attaquer 10g "de zinc (titre 99,99 %) exempt de
magnésium?) par 60 ml du mélange d’acides (4.3). Evaporer
jusqu’a consistance sirupeuse. Reprendre avec de l'eau et
transvaser quantitativement dans une fiole jaugée de
1000 ml. Compléter au volume avec de I'eau.
Homogeénéiser.

4.6 Aluminium, solution 4 0,8 g/I.

Attaquer 0,8 g d’aluminium (titre 99,99 %) exempt de
magnésium) par le minimum de l'acide chlorhydrique
(4.1) nécessaire. Transvaser quantitativement dans une fiole
jaugée de 1000 ml. Compléter au volume avec de l’eau.
Homogénéiser.

4.7 Magnésium, solution étalon correspondant a 0,5 ¢ de
Mg par litre.

Dans un bécher de 250 ml muni d'un verre de montre,
verser 20 ml d’eau puis 5 mi de l'acide chlorhydrigue (4.1).
Introduire 0,59 de magnésium d’une pureté au moins
égale a 99,95 %, pesé a 0,001 g prés. Aprés dissolution
du métal, refroidir et transvaser quantitativement dans une
fiole jaugée de 1 000 mi. Compléter au volume avec de
I'eau. Homogénéiser.

1mi de cette solution étalon contient 0,5 mg de
magnésium.

1) Pour vérifier que la solution (4.5} ou (4.6) a une teneur en magnésium suffisamment faible, procéder de la fagon suivante :

Dans deux fioles jaugées de 100 ml, introduire respectivement O et 0,5 mi de la solution étalon de magnésium (4.8), soit O et 0,056 mg/l de

magnésium.

Compléter au volume avec de |I'eau. Homogénéiser.

Comparer la solution {4.5) ou (4.6} & ces solutions d’étalonnage par mesurage spectrophotométrique d'absorption atomique selon les spécifi-

cations de 7.4.

La réponse ne devra pas étre supérieure & celle de la solution a 0,05 mg/l.
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4.8 Magnésium, solution étalon correspondant a001g
de Mg par litre.

introduire 20 ml (mesurés exactement) de la solution
étalon de magnésium (4.7} dans une fiole jaugée de
1000 ml. Ajouter 5ml de I'acide chlorhydrique (4.1).
Compléter au volume avec de I'eau. Homogénéiser.

1ml de cette solution étalon contient 0,01 mg de
magnésium.

5 APPAREILLAGE
Matériel courant de laboratoire, et

5.1 Spectrophotométre d’absorption atomique, équipé
d‘une lampe a cathode creuse au magnésium et muni d’un
braleur alimenté par un mélange air-acétylénet). Le
parcours optique dans la flamme est compris entre 5 et
10 cm.

6 ECHANTILLONNAGE

Les échantillons doivent étre prélevés conformément aux
spécifications de I'ISO 3752.

7 MODE OPERATOIRE

7.1 Prise d'essai

Peser, a 0,001 g prés, une prise d’essai de 5 g-
7.2 Préparation des solutions d’étalonnage

7.2.1 Dans une série de huit fioles jaugées de 100 ml,
introduire 5 ml de 1'acide chlorhydrique (4.1).

7.2.2 Ajouter 20 mi de la solution de zinc {4.5), 10 mi de
la solution d'aluminium (4.6) et, respectivement, 0 —2 — 5
7-10—-12—-14—-16ml de la solution étalon de
magnésium (4.8), correspondant respectivement a des
teneurs de 0-0,01-0,025-0,035—0,056—0,06—
0,07 — 0,08 % de magnésium.,

7.2.3 Ajouter 5mi de la solution de lanthane (4.4).
Compléter au volume avec de |'eau. Homogénéiser.

7.3 Préparation de la solution d’essai

7.3.1 Introduire la prise d’essai dans un bécher de 250 ml
muni d'un verre de montre et attaquer par 40 ml du
mélange d’acides (4.3).

73.2 évaporer jusqu'a  consistance
reprendre par 40 & 50 ml d’eau.

sirupeuse, puis

7.3.3 Ajouter 25 ml de V‘acide chlorhydrique (4.1) et
chauffer légérement pour assurer la mise en solution des
sels.

7.3.4 Transvaser en fiole jaugée de 250 ml. Compléter au
volume avec de |'eau. Homogénéiser.

7.35 Introduire 10 ml (mesurés exactement) de cette
solution dans une fiole jaugée de 100 ml. Ajouter 4 ml de
'acide chlorhydrique (4.1), puis 5 ml de la solution de
lanthane (4.4). Compléter au volume avec de I['eau.
Homogénéiser.

7.4 Mesures spectrophotométriques

Mesurer |’absorption atomique de la raie 285,21 nm, émise
par la lampe & cathode creuse au magnésium, en effectuant
simultanément les lectures sur la solution d'essai et les
solutions d’étalonnage, dans une séquence telle que I'on
soit assuré que les conditions de réglage du braleur et de
I'appareil n‘aient pas varié au cours de la série. Entre chaque
passage de solution, pulvériser un peu d’eau pour nettoyer
le braleur.

(1 -est conseillé, de'facon &' réaliser une meilleure reproduc-
tibilité: et .Une méilleure sensibitité, d’utiliser une flamme
legérement réductrice.

8 "EXPRESSION DES RESULTATS

Porter les résultats des mesurages spectrophotométriques
des solutions d’étalonnage sur un diagramme, en fonction
de la concentration. Déterminer la concentration de la
solution d’essai en se référant a la courbe ainsi obtenue. En
déduire la teneur en magnésium de |’échantillon.

9 PROCES-VERBAL D’ESSAI

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

a) laréférence de la méthode utilisée;

b) les résultats obtenus, ainsi que la forme sous laquelle
ils sont exprimés;

c) tous les renseignements nécessaires a l'identification
compléte de |I'échantillon;

d) tous les détails opératoires non spécifiés dans la
présente Norme Internationale, ou facultatifs, ainsi que
tous les incidents susceptibles d’avoir agi sur les résultats.

1) Si I'on dispose de I'appareillage nécessaire, et aprés accord entre les parties intéressées, on peut utiliser une flamme protoxyde d'azote-
P P

acétyléne 3 la place de la flamme air-acétyléne.
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