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NORME INTERNATIONALE

I1SO 3981-1977 (F)

Aluminium et alliages d’aluminium — Dosage du nickel —
Méthode par spectrophotométrie d’absorption atomique

1 OBJET

La présente Norme internationale spécifie une méthode de
dosage du nickel par spectrophotométrie d’absorption
atomique dans |I’aluminium et ses alliages.

2 DOMAINE D’APPLICATION

La méthode est applicable aux teneurs en nickel (Ni) com-
prises entre 0,005 et 3 % (m/m).

3 PRINCIPE

Mise en solution d’une prise d‘essai en milieu acide,chlorhy-
drique. Pulvérisation de cette solution au sein d’une flamme
air-acétyléne de I’appareil d’absorption atomique:

L'absorption de |'énergie de résonance du nickel (longueur
d'onde 232,0 nm en général) est comparée a celles) des
solutions étalons.

4 REACTIFS

Au cours de I'analyse, n’utiliser que des réactifs de qualité
analytique et que de I’eau distillée ou déionisée.

4.1 Acide chlorhydrique, p 1,1 g/ml environ, solution a
20 % (m/m) environ.

Diluer 500 ml d'acide chlorhydrique p 1,19 g/ml environ,
solution a 38 % (m/m) environ, avec 500 m! d’eau.

4.2 Peroxyde d’hydrogéne, solution & 30 % (m/m) environ.

4.3 Acide sulfurique, p 1,48 g/ml environ, solution a
58 % (m/m) environ.

En agitant et en refroidissant, ajouter 50 ml d’acide sulfuri-
que, p 1,84 g/ml environ, solution & 96 % (m/m) environ,
a 40 ml d’eau. Refroidir a nouveau puis compléter au
volume dans une fiole jaugée de 100 ml et homogénéiser.

4.4 Acide fluorhydrique, p 1,13 g/m! environ, solution a
40 % (m/m) environ.

4.5 Acide nitrique, p 1,4 g/ml environ, solution a 68 %
(m/m) environ.

4.6 Aluminium, solution de base & 20 g/I.

Peser, a 0,01 g prés, 20 g d’aluminium, exempt de nickel
(pureté >99,99 %), préalablement décapé, les introduire
dans une fiole conique de 1 000 ml (par exemple). Ajouter,

par petites fractions, 600 ml de la solution d’acide chlorhy-
drique (4.1) et éventuellement une goutte de mercure
métallique pour faciliter |'attaque. Si nécessaire, chauffer
modérément pour faciliter la dissolution, ajouter ensuite
quelques gouttes de la solution de peroxyde d'hydrogéne
(4.2) et faire bouillir durant quelques minutes pour éliminer
I'excés de peroxyde d’hydrogéne. Apres refroidissement,
transvaser quantitativement la solution ainsi obtenue dans
une fiole jaugée de 1000 ml, compléter au volume et
homogénéiser.

50 ml de cette solution contiennent 1 g d’aluminium et
30 ml de la solution d’acide chlorhydrique (4.1).

5/ml de ‘cette solution contiennent 0,1 g d’aluminium et
3 ml de la solution d’acide chlorhydrique (4.1).

4.7 Nickel, solution étalon correspondant a 0,125 g de Ni
par litre.

Introduire 0100001 g de nickel pur (pureté = 99,8 %)
dans)un bécher de 400 ml (par exemple). Ajouter 50 ml de
la solution d’acide chlorhydrique (4.1) et couvrir avec un
verre de montre. Ajouter ensuite quelques gouttes de la
solution de peroxyde d’hydrogéne (4.2) et chauffer modé-
rément, si nécessaire, jusqu’a compléte dissolution du nickel.
Puis faire bouillir durant quelques minutes pour éliminer
I'excés de peroxyde d’hydrogeéne, refroidir, compléter au
volume dans une fiole jaugée de 1 000 ml et homogénéiser.

Introduire 25,0 ml de cette solution dans une fiole jaugée
de 200 ml, compléter au volume et homogénéiser.

1 ml de cette solution étalon contient 0,125 mg de Ni.

4.8 Nickel, solution étalon correspondant a 0,025 g de Ni
par litre.

Introduire 20,0 m! de la solution étalon de nickel (4.7)
dans une fiole jaugée de 100 ml, compléter au volume avec
de I'eau et homogénéiser.

1 ml de cette solution étalon contient 0,025 mg de Ni.

5 APPAREILLAGE
Matériel courant de laboratoire, et

5.1 Burette, graduée en 0,05 ml.

5.2 Spectrophotométre d'absorption atomique, muni d'un
braleur alimenté en air comprimé et acétyléne.

5.3 Lampe a cathode creuse au nickel.
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6 ECHANTILLONNAGE
6.1 Echantillon pour laboratoire?)

6.2 Echantillon pour essai

Des copeaux d’'épaisseur inférieure ou égale 3 1 mm doivent
étre obtenus par fraisage ou percage.

7 MODE OPERATOIRE

7.1 Prise d’essai

Peser, a 0,001 g pres, 1 g de I'échantillon pour essai (6.2).
7.2 Etablissement de la courbe d’étalonnage
7.2.1 Préparation des solutions étalons

72111 TENEURS EN NICKEL COMPRISES ENTRE
00057 0,3%

Dans une série de dix fioles jaugées de 100 ml, introduire
les volumes des solutions étalons de nickel (4.7 et 4.8)
indiqués dans le tableau 1 & l'aide decla)burette A5.1).
Ajouter dans chaque fiole 50 ml de la solution d’aluminium
(4.6), compléter au volume et homogénéiser.

7.2.1.2 TENEURS EN NICKEL COMPRISES ENTRE
0,25eT 3%

Dans une série de huit fioles jaugées de 100 ml, introduire
les volumes de la solution étalon de nickel (4.7) indiqués
dans le tableau 2, a I'aide de la burette (5.1). Ajouter dans
chaque fiole 5 ml de la solution d’aluminium (4.6), complé-
ter au volume et homogénéiser.

TABLEAU 1
Solution Masse Masse Nickel
étalon de correspondante |correspondante dans
nickel (4.8) de nickel d’aluminium I'échantilion
mi mg g % (m/m)
0* 0 1 0
2 0,05 1 0,005
4 0,10 1 0,010
12 0,30 1 0,030
20 0,50 1 0,050
Solution
étalon de
nickel (4.7)
mi
8 1,00 1 0,100
12 1,50 1 0,150
16 2,00 1 0,200
20 2,50 1 0,250
24 3,00 1 0,300

* Essai a blanc des réactifs de la courbe d’étalonnage.

NOTE — Si nécessaire amplifier de fagon adéquate le signal du
spectrophotométre pour les quatre premiers termes de la courbe,
par exemple.

TABLEAU 2
Solution Masse Masse Nickel
étalon de correspondante |correspondante dans
nickel (4.7) de nickel d’aluminium d’échantillon
ml mg g % (m/m)
o* 0 0,1 0

2 0,25 0,1 0,25

4 0,50 0,1 0,50

8 1,00 0,1 1,00

12 1,50 0,1 1,50

16 2,00 0,1 2,00

20 2,50 0,1 2,50

24 3,00 0,1 3,00

* Essai a blanc des-réactifs de la courbe d'étalonnage.

1.2.2 || Mesures:spectrophotométriques et tracé de la courbe
d’étalonnage

Pulvériser, au sein de la flamme, les solutions étalons et
mesurer -llintensité' ~desradiations non absorbées & une
longueur |d‘onde de 232,0 nm, par exemple. Puis tracer la
courbe d’étalonnage.

7.3 Dosage

7.3.1 Préparation de la solution d’essai

Placer la prise d'essai (7.1) dans un bécher de 250 ml, par
exemple, et couvrir. Ajouter environ 30 4 40 ml d’eau, puis,
par petites fractions, 30 ml de la solution d‘acide chlorhy-
drique (4.1), en chauffant modérément si nécessaire, pour
parfaire la dissolution. Ajouter quelques gouttes de la solu-
tion de peroxyde d’hydrogéne (4.2) et chauffer durant
environ 10 min pour éliminer |'excés de peroxyde d’hydro-
géne. Filtrer si nécessaire.

NOTES

1 S'il est difficile d'attaquer I'échantillon avec de l'acide chiorhy-
drique seul, ajouter une goutte de mercure métallique.

2 En présence de teneurs en silicium supérieures a 1 %, procéder
comme suit :

Placer le filtre contenant le silicium dans un creuset en platine et
I'incinérer en prenant soin de ne pas I'enflammer, puis calciner a
environ 550 °C. Aprés refroidissement, ajouter 2 ml de la solution
d'acide sulfurique (4.3), 5 ml de la solution d'acide fluorhydrique
(4.4) et, goutte 4 goutte, de I'acide nitrique (4.5) jusqu’a I'obtention

1) L'échantillonnage de I’aluminium et des alliages d'aluminium fera I’'objet d’une Norme internationale ultérieure.
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d’une solution limpide (1 ml environ). Evaporer a sec et calciner a
nouveau, a environ 700 °C, durant quelques minutes, pour volatiliser
complétement le silicium. Aprés refroidissement, mettre en solution
la matiére non volatile avec la plus petite quantité possible de la
solution d'acide chlorhydrique (4.1), filtrer si nécessaire et ajouter
quantitativement ce filtrat au filtrat précédent.

7.3.1.11 TENEURS EN NICKEL COMPRISES ENTRE
0,006eT0,3%

Transvaser quantitativement la solution (7.3.1) dans une
fiole jaugée de 100 ml, compléter au volume et homogé-
néiser.

Utiliser la courbe d’étalonnage 7.2.1.1.

7.3.1.2 TENEURS EN NICKEL COMPRISES ENTRE
0,25eT13%

Transvaser quantitativement la solution (7.3.1) dans une
fiole jaugée de 1 000 ml, compléter au volume et homogé-
néiser.

Utiliser la courbe d’étalonnage 7.2.1.2.

7.3.2 Mesures spectrophotométriques

Mesurer l’absorption de la solution d’essai et de I'essai. a
blanc respectif en suivant le méme mode opératoire utilisé
pour les solutions étalons.

8 EXPRESSION DES RESULTATS

Au moyen de la courbe d’'étalonnage, déterminer la quantité
de nickel correspondant aux mesures spectrophotométriques
de la solution d’essai et de la solution de |’essai a blanc.
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La teneur en nickel, Ni, est donnée, en pourcentage en
masse, par la formule

(m1 —'/772) X R
Mg X 10

mgo est la masse, en grammes, de la prise d’essai (1 g);

m, est la masse, en milligrammes, de nickel trouvé dans
la solution d’essai soumise aux lectures spectrophoto-
métriques;

m, est la masse, en milligrammes, de nickel trouvé dans
la solution de |’essai a blanc;

R est le rapport entre le volume de la dilution de la
prise d’essai et le volume des solutions étalons prélevées
(100 ml).

9 INTERVALLE DE CONFIANCE DES RESULTATS

[En cours d'étude.]

10 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
exprimeés;

¢) '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 toutes opérations
facultatives.
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