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RESUME 

Une théorie générale de l'échantillonnage des maté
ritwx pondére11x démon! re q11e le poids de l'échantillon 
ri prélever est 

directement proportio1111el att diamètre des plm 
gros grains 

- Îlwersement proportionnel à la précision so/1-
bailée d11 rés!lllal. 

Le coefficient de proportionnalité - 011 constante 
d'échantillonnage - dépend de la JMtllre d11 matéria11, 
de la propriété a mettre en évidence. 

En ce q11i conceme les cokes, les différentes malli
p~tlations normalement effeclllées pe11venl être classées 
en de11x catégories : 

échantillonnage en l'lie de la détermination de 
cm'tiCiérisl iq 11es pbysico-mécan iq 11es 
échantillonnage en t/lle de la détermination de 
caracl érist lq 11es physico-cbi 111 iq 11es. 

Dans cbaq11e cas sont calc11lées les vale11rs q11e prend 
la constante d'échantillonnage; des graphiq11es 011 
abaqttes en permettent la détermination aisée. 

L(l théorie proposée el les vale11rs calmlées ont fait 
l'objet de nombre11ses vérifications expérimentales; tm 
exemple en est donné en fin d'ét11de. 

La théorie générale ainsi démontrée pe11t servir de 
base a l'établissement de règles d'échantillonnage nor
malisées : les principes directe11rs en sont mis en évi
dence. 

ZUSAMMENFASSUNG 

Am einer allgemeinen tbeoretiscben Belracbttmg 
iiber Probenabme ti0/1 grobsliickigen Schtïllgiilem er
gibl sicb, dass das Gewicbt der Zll entnehmenden Probe 
dem D11rcbmesser der gross/en Stiicke direkt propor-

SAMENVATTING 

Een algemene theorie over het nemen ·van monsters 
bij zware materialen ma(tkl d11idelijk dat bet getvicbt 
van bet te nemen moJuler 

recht evenredig is mel de groot ste korreldoormeler; 
- omgekeerd evenredig is mel de na11wke11righeid die 

voor bel res!lltaal wordt gewensl. 
De evenredigbeidscoëfficiënt - of monslercomlanle 

- bangt af van de aard 11an bel materiaal, van de 
eigenscbap die moel onderzocbl worden. 

Bij kooks kmmen de bebandelingen die normaal 
moeten 11itgevoerd worden in lwee categorieën verdeeld 
tvorden : 

monslememing voor bet bepalen t'an fysico-mecha
niscbe eigenscbap pen; 
momlememing I' OOI' hel bepalen l'ri// fysico -cbe
miscbe eigenscbappen. 

Voor elk geval wordt de waarde 11ilgerekend die de 
monsterconstante annee mt; zij kan gemakkelijk be
paald worden mel beb11lp van grafieken of 1201110 gram
men. 

De hier onlwikkelde theorie en de berekende waar
den werden bij talrijke experimenlen in de praktijk 
geverifieerd; op hel einde van deze s111die wordt da(tr-
1Ja1l een voorbeeld gegeven. 

De algemene theorie die op deze wijze 11iteengezet 
wordt kan tot basis dienen voor bel opstellen van ge
normaliseerde regels 1100r het momlernemen; de boofd
lrekken biervan worden verd~tidelijkt. 

SUMMARY 

A general theory for the sampli11g of weigbty mate
rials sbows !hat tbe weigbt of the sample to be laken is 
- direct/y proportional lo the diameler of the largest 

pieces; 
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t ional tmd der verlan gten Analysen gena11igkeit 11111 ge
kehrt proportional ist. Der Proportionaiitdtskoeffizient 
- oder die Probenabmekonstante - bdngt von der 
Art des z11 probenden G11tes tmd den nachzmveisenden 
Eigenscbaften ab. 

Die z11r Be11rteiltmg normalerweise d!lrchgefiibrten 
Priifllngen lassen sicb in zwei Grt~ppen einteilen : 
Probenabme z11r Bestimm11ng der pbysikaliscb-mecba
niscben oder aber der pbysikaliscb-cbemiscben Eigen
schaffen. ln der Arbeit werden fiir stimtlicbe Fdl/e 
Probenabmekoeffizienten bereclmet. Grapbiscbe Dar
ste// 11ngen tmd Nomogramme er mo glicben eine einfa
che BestiJJllntmg. 

Die entwickelte Theorie tmd die erree/melen 117 erte 
sind in zablreichen Vemtchen iiberpriift worden. Ein 
Beispiel hierfiir tvird am Schl11ss der Arbeit allfge
fii/Jrt. Die damit ais allgemeingiiltig enviesene Theorie 
kann ais Gmndlage fiir die Allfstel!tmg von Probe
nabmenormen dienen. Die bierbei Zll beacbtenden 
Gr11ndregeln tverden erld11fert. 
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1. GENERALITES 

11. Types d'échantillonnage 

L'échantillonnage du coke revêt divers aspects. Les 
différentes déterminations normalement effectuées peu
vent être classées, au point de vue des manipulations 
qu'elles né~essitent, en deux catégories distinctes : 

1) L'échantillonnage sans réd11ction gran11lométriq11e 
qui, au cours des manipulations, conduit à l'expres
sion de valeurs réelles ou conventionnelles de carac
téristiques physico-mécaniques (granulométrie, résis
tance mécanique, densité, ... ). 

2) L'échantillonnage avec réd11ctions gratwlométriq11es 
qui, au cours des manipulations, conduit à l'expres
sion de valeurs réelles ou conventionnelles de carac-

- inverse/y proportional to the desired accuracy of 
tbe res11/t. 

Tbe coefficient of proportionality - sampling factor 
- depends on the nature of the ma:erial and tbe 
property lo be revealed. 

JWïtb regard to cokes, tbe various manip11lations 
ttSttally carried out may be classified into Iwo categories: 

sampling for tbe pm·pose of determining the phy
sico-t:tecbanical cbaracteristics; 
sampling for tbe pm·pose of detennining the phy
sico-cbemical characteristics. 

In eacb case, the val11es of tbe sampling factor are 
calmlated: grapbs or cbarts make tbis process easy. 

The theory proposed and the values calculated bave 
been the s11bject of a great many experimental verifica
tions; an example is given at the end of the report. 

The general theorJ' th liS set forth may serve as a 
basis for drawing 11p r11les of standard sampling: the 
g11iding prinàples are explained. 

téristiques physico-chimiques (teneur en cendres, 
humidité, teneur en soufre, en matières volatiles, 
etc.). 

Cette classification se caractérise par un ordre de 
grandeur différent de la variance d'analyse : alors 
qu'elle est relativement faible dans le premier cas, elle 
est relativement élevée dans le second (3.4] (1>. 

Nous étudierons l'échantillonnage le mieux approprié 
pour répondre aux exigences de ces analyses. 

12. Echantillonnage sans réduction 
granulométrique 

D'une façon générale, il faut remarquer que la 
détermination de la résistance mécanique des cokes se 
base sur l'analyse de certaines fractions granulométriques 
d'un lot. 

D'autre part, la densité apparente d'un coke est 
fonction du poids de matière qu'il est possible d'intro
duire dans un volume donné; ce poids est d'autant 
plus grand qt.:e les grains élémentaires «s'imbriquent» 
le mieux l'un dans l'autre. 

On en conclut donc que l'erreur totale sur ces résul
tats dépend, en grande partie, de la précision de 
l'analyse granulométrique du lot. 

En conséquenœ, nous nous limiterons à l'étude de 
la précision de la détermination de la composition 
granulométrique des cokes. 

( l) Voir bibliographie 111 fine. 
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13. Echantillonnage avec réduction 
granulométrique 

li est internationalement admis que la précision d'une 
analyse physico-chimique d'un coke est la plus faible 
dans le cas de la détermination du taux de cendres : 
la variance est dans ce cas plus élevée que pour toute 
autre détermination [2.3]. 

D 'autre part, une caractéristique importante est l'hu
midité totale d 'un coke : elle est en majeure partie 
conditionnée par l'humidité intrinsèque du produit, 
auquel s'ajoutera une humidité superficielle, fonction 
cle la surface app:trcnte des grains, donc de la granu
lométrie, qui revêt un caractère aléatoire. 

En conséquence, nous étudierons le prélèvement 
d'écluntil lons pour la détermination 

de la teneur en cendres 
de l'humidité intrinsèque. 

14. Poids de l'échantillon à prélever 

Pierre GY a mis en évidence [1.1] et nous avons 
développé [3.2], [3.3], [3.5] la loi générale d'échan
tillonnage des matériaux pondéreux. Il en résulte la 
relation fondamentale 

p c 

dans laquelle 

P est le poids de l'échantillon à prélever 
d est pratiquement la dimension linéaire de la 

maille de tamis retenant 10 % environ du lot 
2 8 est la tolérance relative fixée a priori 
C est la constante d'échantillonnage dont la va

leur dépend, entre autres, de la nature de 
l'analyse à effectuer ou de la propriété à 
mettre en évidence. 

Cette relation n'est absolument valable que 
- SI le lot e3t parfaitement homogène ; 
- si le prélèvement de l'échantillon est impartial. 
De plus, elle suppose implicitement que la réparti

tion statistique du paramètre représentatif de la pro
priété que l'on étudie corresponde à la loi normale. 

Lorsque l'une oujet l'autre de ces hypothèses de 
travail ne sont pas vérifiées, des mises au point théo
riques et expérimentales doivent compléter la loi géné
rale élémentaire. 

Ces études ont été poursuivies d'une façon détaillée 
dans Je cas particulier des charbons [3.1], [3.3], [3.5]. 
Nous allons en préciser le sens dans le cas du coke, 
constatant qu'en fait il importe uniquement de déter
miner les valeurs de la constante d 'échantillonnage. 

2. PARAMETRES D'ECHANTILLONNAGE 

21. Introduction 

Rappelons que dans le cas d'essais destructifs de 
matériaux pondéreux (détermination de teneurs), la 

constante d'échantillonnage est en fait obtenue par le 
produit de 

f paramètre de forme 
g paramètre granulométrique 
1 paramètre de libération 

111 paramètre minéralog ique. 

On a don: 
C=fglm 

22. Paramètre de forme 

Nous avons déterminé expérimentalement les valeurs 
prises par le paramètre de forme pour les cokes, par 
application de la relation 

f; = 
p; 

d;'1 8 

p 1 représentant le poids du grain 
d 1 représentant la dimension de la maille la plus 

fine laissant passer le grain 
/) représentant la densité du grain. 

Les résultats (fig. 1) montrent que la valeur moyenne 
de ce paramètre résultant de l'examen de 402 grains est 

f 0,975 

a" 81,70 . 10-·1 

a 9,03 . 10-2 

(J 

fmoren 
0,0926 

., 
c: 
0 

20 -c: 
CJ 

..e 
u .., 
-o 
., 
~ 

..a 
E 
0 

:z:: 

10 

Moyenne : f = 0,975 

Fig. 1. 

Etude du paramètre de forme f. Diagramme de dispersion 
(granulométrie 1/150 mm). 

Nous constatons donc que les grains de coke se 
rapprochent de la forme cubique, pour laquelle le 
paramètre de forme prend la valeur unitaire. 

Afin de simplifier les cal:uls ultérieurs, nous choi
sirons une valeur simple 

f - 1 
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23. Paramètre granulométrique 

L'étude de l'échantillonnage des charbons a conduit 
nu choix, pour le paramètre granulométrique, des va
leurs moyennes suivantes [3.5J · 

non classé g 0,25 
classé supérieurement g 0,30 
classé inférieurement g 0,35 
classé supérieurement et inférieurement g 0,65 

Des essa1s sur les co!œs ont donné les résultats sui
vants : 

non classé 
cla~sé supérieurement 
classé inférieurement 
classé supérieurement 

g 
g 
g 

0,1883 0,2608 
0,2841 0,3097 
0,2944 ; 0,3809 

et inférieurement g = 0,4575 ; 0,7316 

Nous remarquons que ces valeurs sont intermédiaires 
aux intervalles de confian~e déterminés pour les char
bons et les minerais [ 1.1]; en conséquence, nous ad
mettrons pour les cokes les mêmes valeurs moyennes 
que celles admises pour les charbons. 

24. Paramètre d'hétérogénéité 

241. Généralités. 

Dans le cadre de l'étude générale, on est conduit à 
concevoir la composition du paramètre d'hétérogénéité 
par le produit : 

du paramètre de libération /, 

du paramètre minéralogique m. 

Or, il faut attribuer à ceux-ci des valeurs particu
lières suivant l'analyse que l'on entreprend. 

242. Analyse des lelleNrs el/ ce11dreJ. 

Si nous nous référons aux données théoriques et 
expérimentales de GY [1.1], (1.3], nous pouvons con
sidérer que les lots de coke sont, du point de vue des 
teneurs, sinon homogènes, du moins « moyennement 
hétérogènes »; dès lors, nous admettrons la valeur 
unique 

1 = 0,2 

La détermination du paramètre minéralogique néces
site théoriquement la connaissance de la loi de varia
tion de la densité du coke en fonction de la teneur en 
cendres. Des simplifications peuvent toutefois êt re ap
portées en pratique. 

Rappelons que le paramètre minéralogique peut s'ex
primer par la relation 

11/ 
a 8 

dans laquelle 

ri est la teneur en cendres, exprimée en valeur 
absolue 

S,, est la densité du minéral pur (dans le cas pré
sent, un coke exempt de cendres) 

SM est la densité du minéral de gangue (dans le cas 
présent, du schiste pur) 

S est la densité du minéral (dans le cas présent, 
Je coke). 

On a, de plus, 

Sm SM 
8 - - ------ - -

(1 -a) SM + a S111 

Dès lors, dans le cas présent 

1 - ri 

JI/" - [2, 2 
a 

(1 -ri) + {/ S,,l 

On remarquera que 

la teneur en cendres des cokes oscille entre 18 et 
15 % 
la densité en vrac d'un coke exempt de cendres 

2,2 ô (l - a) 
<>m = - - - - - -

2,2- a 

est très proche de la densité d'un coke cendreux, 
dans les limites normales des normes de fabrication, 
soit approximativement 0,5 

- le produit a Ô111 représente dès lors une variable 
dont la valeur maximum peut être estimée à 0,08. 

En conséquence, une approximation majorante de 
Ille peut se déduire de la relation 

l - a 
--- [2,28 - 2,2 al 

a 

qu1 esl m1se en graphique à la figure 2. 

243. Détermination de l' h!f midité intrinsèq~~e. 

Le paramètre de libération prend, comme pour les 
charbons, la valeur unique caractéristique de la par
faite hétérogénéité 

1 = 1 

La relation définissant le paramètre minéralogique 
est déduite de la relation présentée au § 242 : le lot 
peut en effet être schématiquement constitué 

de grains de co!œ sec 

- de gouttes d'cau 

On en déduit : 

1 

humidité H 
densité ôM 
humidité H 
densité Ô111 

111 11 = (-- 1) [H (ô - l) + l J 
H 

0 
() 
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~0 

35 

30 

25 

20 

15 

10 

10 15 20'/, 
Teneur en cendres. 

Fig. 2. 

Etude des paramètres minéralogique et d'hétérogénéité. 
Détermination des teneurs en cendres des cokes. 

5 étant la densité moyenne du lot, se calcule d 'après 
la densité 80 des matières sèches 

(Bu - 1) H + 

Or, 80 est fonction de la teneur en cendres du coke 

8, x 2,2 

2,2 (1 - a) + a 8, 

soit, en première approximation 

1,1 

2,2 - 1,7 a 
d'où 

1,1 

2,2 - 1,1 H - 1,7 a + 1,7 a H 

Le terme a H peut être négligé dans les conditions 
pratiques de fabrication des cokes. 

Dès lors, nous retiendrons la valeur 

1 
1) = 

2,2 - H - 1,545 a 

Le paramè~re minéralogique mH devient donc 

1 - H 
H 

2,2 1,545 (/ 
( ) 

2,2 - 1,545 a - H 

Le tableau annexé à la figure 3 montre que les varia· 
tions de 11/H en fonction de la teneur en cendres, dans 
les limites de variations normales, sont très faibles. 

En conséquence, nous admettrons pour 11111 une loi 
de variation majorante, calculée sur la base d'une teneur 
en cendres de 15 ·%, ce qui donne 

1 - H 1,968 
//lu 

H 1,968 - H 

90 

60 

70 

60 

50 

40 

JO 

20 

10 

04-.-.-.--..-.--.-.-r-r-r-r-r-r-. 
0 2 3 4 5 6 7 6 9 10 11 12 13 H 15 

Teneur en eau 

Fig. 3. 

Etude du paramètre minéralogique et d'hétérogénéité. 
Détermination de l'humidité. 

mu pour a = 

Humidité ------

5 % 10% 15 % 

1 % 99.495 99.495 99.495 
2 49.490 49.490 49.490 
3 32.783 32.815 32.815 
4 24.456 24.480 24.504 
5 19.456 19.475 19.494 
6 16.124 16.140 16.156 
7 13.742 13.755 13.782 
s 11.949 11.972 1 1.983 
9 10.555 10.575 10.595 

10 9.44 1 9.459 9.486 
ll 8.535 8.55 1 8.567 
12 7.770 7.784 7.806 
13 7.125 7.145 7.165 
14 6.576 6.58!! 6.613 
15 6.101 6.118 6.141 

1 1 
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3. CONSTANTES D'ECHANTILLONNAGE 

31. Constante analytique de teneur en cendres 

Les résultats obtenus au chapitre précédent permet
tent de calculer les valeurs de la constante analytique 
des teneurs en cendres. Elles sont relevées au tableau I. 

TABLEAU I 

Valettr de la conJ!ante analytiq11e 
deJ tencllrJ en cendreJ. 

g 

te- 0,25 
ne ur 
en cen-
dr es 

5% 2,06 
6 1,68 
7 1,44 
8 1,21 
9 1,05 

10 0,93 
11 0,82 
12 0,74 
13 0,67 
14 0,61 
15 0,55 

g 
~ 

025 Q30 0.35 0,65 . 25 
2 0 

1~ 

0,30 0,35 

2,47 2,89 
2,02 2,36 
1,73 2,02 
1,5 1 1,75 
1,26 1,47 
1,11 1,30 
0,99 1,15 
0,89 1,03 
0,80 0,93 
0,73 0,85 
0,66 0,77 

0,65 

5,36 
4,38 
3,75 
3,15 
2,74 
2,41 
2,14 
1,92 
1,73 
1,57 
1,44 

1 1 1 1 1 1 

6 7 B 10 11 12 13 1~ 15 '/, 
Teneur en cendres 

Fig. 4. 

Constante anal)'tique des teneurs en cendres. 

On pe:.It établir un abaque permettant la détermi
n:ltion rapide de cette constante. Il est d'une manipu
lation plus aisée que dans le cas des charbons, du 
fait que nous avons admis la constance du paramètre 
de libération (fig. 4). 

32. Constante analytique d'humidité 

De même, les valeurs de la constante analytique d 'hu
oidité sont données par le tableau II ou peuvent se 
d6duirc de l'abaque de la figure 5. 

TABLEAU II 

Vale11r de la comtante analytiq11e d' bmnidité. 

g 

te- 0,25 0,30 0,35 0,65 
neur 
en eau 

1 % 24,87 29,85 34,82 64,67 
2 12,37 14,85 17,32 32,17 
3 8,20 9,84 11,49 21,33 
4 6,13 7,35 8,58 15,93 
5 4,87 5,85 6,82 12,67 
6 4,04 4,85 5,65 10,50 
7 3,45 4,13 4,82 8,96 
8 3,00 3,59 4,19 7,79 
9 2,65 3,18 3,71 6,89 

10 2,37 2,85 3,32 6,17 
11 2,14 2,57 3,00 5,57 
12 1,95 2,34 2,73 5,07 
13 1,79 2,15 2,51 4,66 
14 1,65 1,98 2,31 4,30 
15 1,54 1,84 2,15 3,99 

33. Constante granulométrique 

331. Il est établi (1.2] que la variance relative de 
prélèvement pour une analyse granulométrique est don
née par la relation 

1 1 
u/ = -p · f 8 [(- - 2} d" + gd"] 

7r À 
À 

dans laquelle 71' est le poids relatif de la fraction de 
À 

granulométrie d 
À 

ou 
1 1 1 

u,.~ = p. f 8 ~À ( -;- - 2} d~ + p·- fIl gd3 

À 

332. D. SANNA a démontré, dans de nombreuses 
études [2. 1], [2.2], que l'on peut caractériser la varia
bilité de la granulométrie d 'un coke métallurgique par 
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60 

55 
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~0 

35 
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0 1 2 3 ~ 5 6 7 8 9 10 11 12 13 1~ 15 
Teneur en eau. 

Fig. S. 

Constante analytique d 'humidité. 

J'écart-type de l'importance relative de la fraction supé
rieure à 80 mm. 

On est ainsi conduit à établir deux fractions granu
lométriques distinctes : 

- supérieure à 80 mm 
(en pratique 80 mm- 120 mm) 

- inférieure à 80 mm 
(que l'on peut pratiquement assimiler à 10 mm-
80 mm) <1 >. 

Calculons le diamètre d du grain qui , dans chaque 
x 

fraction, s'il était seul représentant, aurait la même 
influence que la totalité des grains; c'est le diamètre 
équivalent d'une fraction granulométrique uniformé
ment répartie en poids entre d et d' avec 

d' = (1 + e) ri 
On démontre que 

2 1 1 
d3 - d' 3 [1 

X 3 (1 + e) \ / 1 + e ln (1 + e) 

Pour les deux fra: tions en cause, nous avons 

d d' f d>., 

10 80 7 54,24 
80 120 1,375 142,31 

( 1) En général, les fines particules de coke sont éliminées 
et réintroduites dans un nouvel enfournement. 

d'où la vanance relative devient 

1 1 1 
u/ = - fIl (- -- 2) 1,423 13 + - f g /) r/3 

P' 'iï>so P' 

L'étude de divers cokes métallurgiques [2.1 ], [2.2J, 
[2.3] montre que 

7T>so varie généralement entre 40 et 70 % 

1 - 'iï>so varie donc entre 60 et 30 % 

Examinons l'incidence de ces deux valeurs extrêmes 
sur la variance d 'échantillonnage, c'est-à-dire établissons 
la valeur du facteur 

1 
A = (-- - 2) d3so-120 

"' >SO 

la valeur de d s'exprimant en dm 

1) 7T>SO = 40 % 

2) 7T>so = 70 % 

A 

A 

1,331 

- 1,655 

La figure 6 donne les variations du facteur A. 

Valeur du facteur A 

0+---~----~-------,---,,---, 
~o 50 so 1o·t. 

Valeur re lative de la fract ion> ao•t. 
Fig. 6. 

Etude de la variance d'échantillonnage lo rs de l'analyse 
granu lométrique. 

On constate ainsi que, si l'on accepte d 'effectuer sur 
la tolérance relative une erreur majorante par rapport 
à la variance réelle, on peut admettre la valeur constante 

A = O 

quelle que soit la valeur de 'iï>so· 
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Dans de telles conditions, on a 

f g 8 d:; 
P'= -

o• 

et la constante C prend les valeurs simples suivantes : 

pour g 
g 
g 
g 

0,25 
0,30 
0 ,3 5 
0 ,65 

c 
c 
c 
c 

0,125 
0,150 

0,175 
0,375 

333. Dans le cas où l'on n'a pas la totalité de 
l'échelle granulométrique 0-120 mm du lot de coke 
métallurgique, on ne peut exploiter la relation précé
dente. 

Toutefois, si l'on considère que la fraction la plus 
grossière est celle qui contient 8 •% du poids total du 
lot, il vient 

., 
Ur-

1 1 
- f 8 [(-- 82) r/3 + gd-1] 
p· 0,08 À 

1 
p. f /3 ( l 0 + g) r/3 

5.10'1 

1()'' 

5.10'1 

10' 

Fig. 7. 

soit approximativement 

u,.2 
10 
- f 8 ri~ p· 

La constante d'échantillonnage est alors réduite à 
la valeur unique approximative mais suffisante 

c = 5 

4. POIDS DE L'ECHANTILLON A PRELEVER 

41. Généralités 

Le poids de l'échantillon global à prélever est donné 
par la relation 

dJ 
r· = 1,1 c 8~ 

La valeur de la constante d'échantillonnage ayant 
été déterminée, le poids de l' é::hantillon global se dé
duit par calcul ou se lit sur un abaque à points alignés 
(fig. 7). 

2-&'/, 
o.l 

o.s 

10 

15 

20 
25 
JO 
33 

D éttrmination du poids de l'échantillonnage con naissant la valeur de la constante d'échantillonnage. 

Construction : !") on trace FG ce qui donne le point H 
7.") o n trace HK ce qui donne le point L 

en L on lit P = 10 kg . 

Données : C = 1 

d = 10 mm 
211 = 2% 



Janvier 1970 Principes général/x d'écl)(m/lllonnage des cokes 
~-------------------------

TABLEAU III 42. Détermination conjointe des teneurs 
et de la granulométrie 

Si !"on désire déterminer conjointement les teneurs 
et la g ranulométrie, il y a lieu de remarquer : 

PoidJ théoriq11e de l'échantillon à prélet,er 
(tolérance absolue de 1 %) 

1 °) pour les cokes métallurgiques, la valeur de la cons
tante d 'humidité est toujours supérieure à la valeur 
des autres constantes ; c'est donc elle seule qui régira 
le poids g lobal de J'échantillon à prélever, à moins 
que J'on ne désire une précision moindre pour la 
g ranulométrie ; 

2") pour les cokes dont la granulométrie ne couvre pas 
l'ensemble 0-190 mm, on ne peut définir, de ma
nière absolue, J'importance relative de chaque cons
tante : ce sont des cas particuliers. 

43. Remarques 

431. Si J'on accepte, comme le suggère l'Organisa
tion Internationale de Normalisation [2.31, une tolé
rance absolue de 1 '%, on obtient 

- pour la détermination de J'humidité 
- pour la détermination du taux de cendres 

les valeurs reprises aux tableaux III, JV, V et VI 
établis pour les granulométries optimales de 

< 40 mm 

< 80 mm 

< 120 mm 

T eneurs 

5% 
6 
7 
8 
9 

10 
11 

12 
13 
14 
15 

1 '% 
2 
3 
4 
5 
6 
7 
8 
9 

10 

Données générales. 

1 
40 mm 

1 
80 mm 

1 
120 mm 

TENEUR EN CENDRES 

14 130 370 
18 145 440 
21 160 510 
23 180 570 
26 190 620 
28 195 660 
29 200 690 
30 200 720 
30 205 750 
31 210 770 
31 1 

210 790 

HUMIDITE 

4 70 120 
12 135 310 
19 180 550 
29 225 740 
39 260 930 
48 310 1080 
58 340 1230 
67 380 1390 
76 420 1500 
85 450 1600 

(les valeurs sont données en kg). 

Cen-
dr es 

5% 
Eau 

1 % 14 
2 14 
3 19 

4 29 
5 39 

6 48 
7 58 
8 G7 
9 76 

10 85 

TABLEAU IV 

Poids de l' écbantillon d' 1111e grfll7!11omélrie de 0 ri 40 111111. 

(tolérance absolue de 1 %) 

6 7 8 9 10 11 
1 

12 

18 21 23 26 28 29 30 
18 21 23 26 28 29 30 
19 21 23 26 28 29 30 

~ ~ 29 30 
~ 

~ 

~ 

~ 

~ 

~ 

13 14 15 

30 31 31 
30 31 31 
30 31 31 

30 31 31 
~ 39 

~ 48 
~ 58 
~ 67 
~ 76 
~ 85 

119 
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Cen-
dr es 

5% 
Eau 

1 % 130 
2 135 
3 180 

-

4 225 
5 260 

6 310 
7 340 
8 380 
9 420 

10 450 

Cen-
dr es 

5% 
Eau 

1 lo/o 370 
2 370 
3 550 

4 740 
5 930 

6 1080 
7 1230 
8 1390 
9 1500 

10 1GOO 

Annales des i'vf.ines de Belgiq11e 

TABLEAU V 

Poids de l'écbantillon d'tme gramt!omélrie de 0 tt 80 mm. 
(tolérance absolue de 1 "7o ) 

6 
1 

7 
1 

8 
1 

9 
1 

10 11 12 

145 160 180 190 195 200 200 
145 160 180 190 195 200 200 
~----7 180 190 195 200 200 

~ 

~ 

~ 

~ 

~ 

~ 

~ 

TABLEAU VI 

Poids de l'écbantillon d'11ne gran11lomélrie de 0 à 120 mm. 
(tolérance absolue de 1 '%) 

6 7 8 
1 

9 10 11 
1 

12 

440 510 570 620 660 690 720 
440 510 570 620 660 690 720 

<- -7 550 570 620 660 690 720 

~ -7 740 
( 

~ 

~ -
~ 

13 14 

205 210 
205 210 
205 210 

-7 

-7 

-7 

-7 

-7 

-7 

-7 

13 14 

750 770 
750 770 
750 770 

750 770 
-7 

-7 

-7 

-7 

~ - ------------------> 
<- -7 

1re livraison 

15 

210 
210 
210 

225 
260 

310 
340 
380 
420 
450 

15 

790 
790 
790 

790 
930 

1080 
1230 
1390 
1500 
1600 
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TABLEAU VII 

Poids de l'échantillon global cl prélever. 
(d 'après l'ISO) 

Dimension Poids minimal Essais physiques Essais chimiques 
nominale d'un Nb. de poids Nb. de poids 

supérieure prélèvement prélèvements global prélèvements global 

0- 40 mm 1 kg 50 50 kg 50 50 kg 
40- 50 mm 2 kg 50 100 kg 50 100 kg 
50- 80 mm 2 kg 20 40 kg 50 100 kg 
80-100 mm 4 kg 20 80 kg 50 200 kg 

100-120 mm 4 kg 10 40 kg 50 200 kg 
120-200 mm 6 kg 10 60 kg 50 300 kg 

N.B. : Les nombres de prélèvements cités, et donc les poids globaux, ne sont valables que pour l'échantillonnage sur 
courroie. Pour déterminer les caractéristiques de cokes prélevés de manière différente, il y a lieu d'affecter les valeurs citées d'un 
coefficient multiplicateur donné ci-dessous : 

Présentation Coefficient 

courroie 1,00 
wagon 1,50 
navire 2,00 

tas 3,00 

4 3 2. Si l'on observe les valeurs proposées dans un 
projet de recommandation internationale (tableau VII), 
(2.3 ], on constate que : 

- seule la granulométrie est prise en considération; 
- pour une granulométrie des cokes inférieure à 40 

mm, le poids proposé est pratiquement égal à la 
moyenne des résultats théoriques ; 
pour une granulométrie des cokes dont la dimen
sion optimale est inférieure à 80 mm, il y a sous

échantillonnage. 

Il paraît donc souhaitable de revoir le proj et susdit 
à la lumière de la théorie. 

433. L'Association Technique de la Sidérurgie Fran
çaise propose, d'autre part, le prélèvement d'un échan
tillon g lobal de 300 kg pour la détermination des 

teneurs (2.1 ]. 

A notre avis, cette valeur peut être admise : 

- pour les cokes d 'une granulométrie inférieure à 
40 mm, quelle que soit la teneur en eau; 

- pour les cokes d'une granulométrie optimale com
prise entre 40 et 80 mm si la teneur en eau est 
inférieure à 5 '%. 

Elle ne peut être admise pour les cokes d 'une gra
nulométrie optimale supérieure à 80 mm. 

434. Notons enfin que M. MICHEL suggère [2.5] 
le prélèvement d 'un échantillon global de poids attei
gnant 500 kg pour l'étude de coke sidérurgique. 

44. Méthodes de prélèvements 

En ce qui concerne les méthodes de prélèvements, 
il y a lieu de se référer à la théorie générale qui 

prévoit [3 .3], [3.5), (3.6] : 

une implantation stratifiée au hasard des points 
de prélèvements ; 
un nombre de prélèvements élémentaires qui ne 
peut être inférieur à 10. 

Cette dernière exigence sera pratiquement toujours 
vérifiée vu l'importance pondérale des échantillons 
globaux devant être prélevés. 

5. VERIFICATION EXPERIMENTALE DE 
LA PRECISION DE L'ECHANTILLONNAGE (1) 

51 . Position du problème 

L'objet de l'étude est de déterminer la compos1t10n 
granulométrique du coke produit par un four de 
pyrogénation. A cette fin, un échantillonnage a été 
effectué afin que la tolérance relative affectant chaque 
tranche granulométrique ne soit pas supérieure à 10 %· 

Il est également demandé de vérifier la valeur de 
cette tolérance. 

52. Poids de l'échantillon à prélever 

Le poids de l'échantillon est donné par la relation 

d3 
p = 1,1 c -

82 

( L) Nous donnons dans ce paragraphe un exemple de véri· 
fication de la théorie ; il est évident qu'i l n'est pas le seul 
qui fut effectué. 
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L'expérience pratique permet d'admettre que la 
dimension supérieure des grains est 

d = 120 mm 

Nous avons vu d'autre part que, pour la détermina
tion de la composition granulométrique des cokes, la 
constante d'é~hantillonnage prend la valeur 

c = 5 

En conséquence, pour une tolérance relative de 
LO %, on a 

p = 3.800 kg 

53. Mode de prélèvements 

Le plan de prélèvement des échantillons de coke tel 
qu'il a été mis en œuvre résulte d 'une stratification au 
hasard afin de réduire au maximum les risques d'erreurs 
et de permettre, d'autre part, un calcul précis de la 
variance relative. 

Dans la totalité des 80 t de coke tout-venant, Je 
gros coke a été séparé du petit coke sur un crible à 
rouleaux du genre « groeppel » à cames triangulaires 
dont les intervalles moyens entre cames sont de 57,2 mm. 

Deux échantillons globaux ont été prélevés et analysés 
séparément. 

Sur la totalité du gros coke séparé par criblage, 
environ 8.000 kg ont été prélevés. Le point de pré
lèvement est situé au déversement de la goulotte sur 
wagons, à la sortie de J'installation de criblage. 

Chaque échantillon prélevé se compose comme suit : 

- envtron 3.800 kg destinés à J'étude de la granulo
métrie ; 

- environ 200 kg destinés à diverses études et tests 
caractéristiques. 

Appliquant les études précitées, nous avons prévu 
20 prélèvements hors du lot initial ; chaque prélèvement 

est constitué par le contenu de 8 paniers permettant 
de recueillir individuellement 2 5 kg environ. 

Afin de réaliser des prélèvements aussi représenta
tifs que possible du défournement, nous avons prévu 
10 strates d'égale longueur (10 minutes) sur une durée 
totale d 'écoulement de 100 minutes. La durée des 
strates a été fixée à 10 minutes pour assurer la faci
lité de manutention, tout en respectant les exigences 
de précision; on a prélevé 2 échantillons par strate. 

Le moment des deux prélèvements dans chacune des 
20 strates a été déterminé après consultation d'une table 
de «Nombres de Hasard», en considérant que J'écart 
entre deux prélèvements n'est jamais inférieur à 2 

minutes. 

Des 160 paniers recueillis pour chaque échantillon, 
on a extrait au hasard 8 paniers qui ont été analysés 
pour déterminer le taux de cendres. 

54. Résultats obtenus 

L'analyse granulométrique des deux échantillons de 
3.800 kg a donné les résultats repris au tableau VIII. 

On constate, dès lors, que la différence relative entre 
les deux échantillons analysés représente un écart moyen 
de 8,86 "o/o, alors que la tolérance relative, fixée a 
priori, est de 10 %. On conclut donc que celle-ci est 
respectée. 

55. Analyses des teneurs 

5 51. Les deux sous-échantillons de 200 kg ont été 
utilisés pour la détermination de la teneur en cendres. 
On a obtenu les résultats suivants : 

Echan- Echan- Différence 
tillon I tillon II absolue relative 

Cendres 10,4 o/o 12,7 % 2,3 22 

TABLEAU VIII 

Différence 
Calibres en mm Echantillon I Echantillon II 

en% en% absolue relative 

120-150 1,2 2 1,32 + 0,10 8,2 
100-120 28,90 30,78 + 1,88 6,5 
80-100 36,13 33,27 - 2,86 7,9 
70- 80 16,65 15,77 - 0,88 5,3 
60- 70 10,22 11,24 + 1,02 10,-
50- 60 4,30 4,75 + 0,45 10,4 
40- 50 1,59 1,74 + 0,15 9,4 
30- 40 0,57 0,63 + 0,06 10,5 
25- 30 0,11 0,10 - 0,01 9,1 
20- 25 0,09 0,10 + 0,01 11,1 
10- 20 0,22 0,20 -0,02 9,1 
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552. Si l'on vérifie a posteriori la valeur de la tolé
rance relative, il faut noter que la constante d'échan
tillonnage vaut (voir tableau I et figure 4) : 

On peut ainsi constater que la tolérance est comprise 
entre les valeurs <1> 

2 8 tu ft X 2 Omi n 

Cendres 15 ·o/o 22 % 

55 3. On constate donc que la théorie est vérifiée 
puisqu'en toute rigueur il aurait fallu déduire de 
l'écart relevé la valeur des erreurs de réduction et 
d'analyse. 

6. CONCLUSIONS 

61. 

Nous devons constater que la théorie générale de 
l'échantillonnage, établie au départ de l'analyse de 
minerai [ 1.1 J et de charbons [3.3 ], peut être appli
quée à l'étude des cokes ; seules varient les valeurs des 
constantes d'échantillonnage. 

62. 

D 'une façon formelle, toute proposJtwn théorique 
n'a de valeur fondamentale que si elle peut être con
firmée expérimentalement ; s'il en est ainsi, la réali
sation pratique des exigences théoriques n'est plus alors 
qu'une question de technologie, peut-être complexe mais 
non insurmontable. 

L'échantillonnage rationnel des cokes demande : 

( 1) P.GY démontre en effet que la tolérance est comprise 
entre les limites : 

211uotu = \12cd'/P et 211.,,., = \ i 4cd'/P (1.1] 

1 ") l'implantation des prélèvements suivant une strati
fication au hasard ; 

2°) la constitution d'un échantillon g lobal de poids 
proportionnel au volume des plus gros grains, 

- inversement proportionnel à la tolérance rela
tive; 

3°) le prélèvement d'au moins dix échantillons élémen
taires (ce qui est généralement le cas) sans toute
fois qu'une augmentation de ce nombre apporte 
une précision supplémentaire. 

Ces notions fondamentales ont été étudiées et déve
loppées dans le but de mettre en évidence l'erreur de 
prélèvement résultant, en ordre principal, de la disper
sion des valeurs caractéristiques des constituants du 
lot à échantillonner; elles peuvent être étendues à la 
détermination de l'erreur de réduction résultant des 
manipulations consécutives de l 'échantillon global en 
vue de la constitution de l'échantillon analytique. 

63. 

L'examen crtttque des résultats expérimentaux fait 
apparaître que 

la tolérance relative, 
le poids de l'échantillon g lobal, 
l:t méthode de prélèvement, 

sont des notions intimement liées l'une à l'autre : nier 
l'influence de l'une sur la précision du résultat conduit 
à l'effondrement de l'édifice; l'ensemble du plan 
d'échantillonnage forme ams1 une entité cohérente. 

64. 

Que devient la théorie générale de l'échantillonnage 
dam le cadre d'une tentative de normalisation ? 

Les confirmations expérimentales de la théorie, déve
loppées dans cette étude, permettent de résoudre le 
problème : il suffit, en effet, de définir la tolérance 
relative ou absolue que l'on veut être la limite supérieure 
de l'erreur acceptable ; l'exploitation des relations fon
damentales permettra de définir le poids de l'échan
tillon global à prélever, ainsi que le nombre de pré
lèvements à implanter au hasard pour le constituer. 
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