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Avant-propos

L'ISO (Organisation internationale de normalisation) est une fédération
mondiale d'organismes nationaux de normalisation (comités membres de
I'1ISQ). L'élaboration des Normes internationales est en général 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 gouvernemen-
tales, en liaison avec I'ISO participent également aux travaux. L'ISO colla-
bore étroitement avec la Commission électrotechnique internationale (CEI)
en ce qui concerne la normalisation électrotechnique.

Les projets de Normes internationales adoptés par les comités techniques
sont soumis aux comités membres pour vote. Leur publication comme
Normes internationales requiert;|'approbation’ de [75%) au [mains des’ co-
mités membres votants.

La Norme internationale ISO 9455-9 a été élaboree par le comité techni-
gue ISO/TC 44, Soudage et techniques connexes, sous-comité SC 12,
Produits d'apport pour brasage tendre et brasage fort.

L'ISO 9455 comprend les parties suivantes, présentéesisous!le-titrecge-
néral Flux de brasage tendre — Méthodes d'essai:

— Partie 1: Dosage des matiéres non volatiles par gravimétrie
— Partie 2: Dosage des matieéres non volatiles par ébulliométrie

— Partie 3: Détermination de l'indice d’acide par des méthodes de ti-
trage potentiométrique et visuel

— Partie 5: Essai au miroir de cuivre
— Partie 6: Détermination de la teneur en halogénures
— Partie 8: Dosage du zinc
— Partie 9: Dosage de I'ammoniac
— Partie 10: Essais d’efficacité du flux par méthode statique
— Partie 11: Solubilité des résidus de flux
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— Partie 12: Essai de corrosion des tubes d‘acier

— Partie 13: Détermination des éclaboussures de flux

— Partie 14: Détermination du pouvoir collant des résidus de flux

— Partie 15: Essai de corrosion du cuivre

— Partie 16: Essais d'efficacité du flux par la méthode de la balance
de mouillage (méniscographe)

[Rapport technique]

— Partie 17: Détermination de la résistance d‘isolement de surface des
résidus de flux (Essai au peigne)

— Partie 18: Essais de migration électrochimique de résidus de flux
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NORME INTERNATIONALE

ISO 9455-9:1993(F)

Flux de brasage tendre — Méthodes d'essai —

Partie 9:
Dosage de I'ammoniac

1 Domaine d'application

La présente partie de I'lSO 9455 prescrit une me-
thode de distillation permettant de doser I'ammoniac
contenu dans les flux solides ou liquides. La méthode
est applicable uniqguement jaux¢flux ‘de classe 3.11
définis dans I'ISO 9454-1.

2 Référence normative

La norme suivante contient des dispositions qui, par
suite de la référence qui en est faite, constituent des
dispositions valables pour la présente partie de I''SO
9455. Au moment de la publication, I'édition indiquée
était en vigueur. Toute norme est sujette & révision
et les parties prenantes des accords fondés sur la
présente partie de I'lSO 9455 sont invitées a recher-
cher la possibilité d'appliquer I'édition la plus récente
de la norme indiquée ci-aprés. Les membres de la CEl
et de I'ISO possédent le registre des Normes inter-
nationales en vigueur a un moment donné.

ISO 9454-1:1990, Flux de brasage tendre — Classi-
fication et caractéristiques — Partie 1: Classification,
marquage et emballage.

3 Principe

La solution de flux préparée est distillée avec de I'hy-
droxyde de sodium pour chasser I'ammoniac contenu
dans le flux. Le distillat résultant est passé dans une
solution étalon d'acide sulfurique. L'exces d'acide est
ensuite titré par la solution d'hydroxide de sodium et
la teneur du flux en ammoniac est calculée.

4 Réactifs

4.1 Généralités

Utiliser uniquement des réactifs de qualité analytique
reconnue 'ét/dell'eau/distillée ou désionisée.

4.2 Solution d'hydroxyde de sodium, 1,0 mol/l,
solution étalon, disponible dans le commerce.

Sinon, utiliser une solution a environ 1,0 mol/l d'hy-
droxyde de sodium préparée par la méthode suivante.
Mettre ‘en solution 40 g d'hydroxyde de sodium dans
de l'eau et refroidir. Transvaser la solution dans une
fiole jaugée de 1 litre, diluer au trait de jauge et
homogénéiser. Normaliser la solution a 0,5 mol/l
d'acide sulfurique (4.3).

4.3 Solution d'acide sulfurique, 0,5 mol/l, solution
étalon disponible dans le commerce.

Sinon, utiliser une solution & environ 0,5 mol/l d'acide
sulfurique préparée par la méthode suivante. Ajouter
avec  précaution 30 ml d'acide  sulfurique
(o0 = 1,84 g/ml) & 400 ml d'eau et mélanger. Refroidir
et transvaser dans une fiole jaugée de 1 litre. Diluer
au trait de jauge et homogénéiser. Normaliser cette
solution avec une solution étalon préparée a partir de
carbonate de sodium anhydre.

NOTE 1 1 ml d'acide sulfurique & 0,5 mol/l est équivalent
4 0,053 5 g de chlorure d'ammonium.

4.4 Solution d'acide sulfurique, a 50 % (V/V).

En prenant les précautions appropriées, ajouter
500 ml d'acide sulfurique (o = 1,84 g/ml) @ 500 ml
d'eau. Homogénéiser.

AVERTISSEMENT — Ce mode opératoire peut
présenter un certain danger et doit étre mis en
ceuvre par un opérateur expérimenté.
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45 Solution d'hydroxyde de sodium, 10 mol/l.

Mettre en solution 400 g d'hydroxyde de sodium dans
de I'eau. Diluer a 1 litre et homogénéiser. Cette solu-
tion doit étre préparée dans un bécher en polyéthy-
léne refroidi & I'eau et conservée dans un flacon en
polyéthylene.

4.6 Solution d'indicateur au méthyl-orange,
0,1 g/100 ml.

Mettre en solution 0,1 g de méthyl-orange dans
100 ml d'eau. Homogénéiser.

5 Appareillage

Outre |'appareillage ordinaire de laboratoire, utiliser
I'appareillage représenté a la figure 1.

6 Mode opératoire

Procéder aux opérations suivantes en triple sur
|'échantillon de flux.

Entonnoir
séparateur

Robinet

Fiole de
distillation

6.1 Préparation de la solution d'essai du flux

6.1.1 Flux solides

Peser 10 g d'échantillon de flux solide dans un bécher
de 400 ml. Ajouter de Il'eau et suffisamment d'acide
sulfurique (4.4) pour éclaircir la solution. Transvaser
dans une fiole jaugée de 500 ml, diluer au trait de
jauge et homogénéiser.

6.1.2 Flux en pate

Pour les flux en pate solubles dans |'eau, peser 10 g
d'échantilion de flux en pate dans un bécher de
400 ml. Ajouter de I'eau et suffisamment d'acide sul-
furique (4.4) pour éclaircir la solution. Transvaser dans
une fiole jaugée de 500 ml, diluer au trait de jauge et
homogénéiser.

NOTE 2  Pour des flux en pate non solubles dans I'eau, la
méthode de préparation de la solution d'essai de flux peut
gtre modifiée. Dans ce cas, il convient de demander conseil
au fabricant.

Dévésiculeur

g Réfrigérant
aeau

f b
]

=z Récipient

- - récepteur

Figure 1 — Appareillage pour le dosage de 'ammoniac



6.1.3 Flux liquides

A l'aide d'une pipette, transvaser 25 ml d'échantillon
de flux liquide dans une fiole jaugée de 500 ml. Diluer
au trait de jauge et homogénéiser.

6.2 Dosage

Régler I'appareillage du type indiqué a la figure 1 et,
a l'aide d'une pipette ou d'une burette, transvaser
15,0 ml de solution d'acide sulfurique (4.3) et 100 ml
d'eau dans le réservoir, I'extrémité ouverte du réfri-
gérant d'eau devant se trouver bien en dessous du
niveau de la solution contenue dans le réservoir.

Transvaser 100 ml de la solution d'essai de flux (6.1)
dans la fiole de distillation. Introduire 30 ml de solu-
tion d'hydroxyde de sodium a 10 mol/l (4.5) dans
['entonnoir dont le robinet est fermé.

Ouvrir le robinet de I'entonnoir et faire passer la tota-
lité sauf 2 ml de la solution d'hydroxyde de sodium
de I'entonnoir dans la fiole. Chauffer le contenu de la
fiole jusqu'a ébullition et faire bouillir a pleine ébullition
pendant 10 min de maniére a dissiper I'ammoniac
contenu dans la solution d'essai et a le recueillir dans
le réservoir.

NOTE 3 Cet ammoniac réagit quantitativement,avec.une
proportion de |'acide sulfurique contenu dans le"réservair.

Laver l'intérieur du réfrigérant a eau deux fois a-l'eau
et ajouter les eaux de lavage/dans:leréservoir:

Titrer la solution dans le réservoir avec la solution
d'hydroxyde de sodium a 1 mol/l (4.2) en utilisant le
méthyl-orange (4.6) comme indicateur.

7 Evaluation et interprétation des
résultats

7.1 Echantillons de flux solides ou en pate

La teneur en ammoniac, w, exprimée en pourcentage
en masse de chlorure d'ammonium, se calcule pour
les échantillons de flux solides ou en péte, a l'aide de
la formule suivante:

w_[ (15-V) x 0,063 5 x 5

m

]x‘IOO

qui peut étre simplifiée comme suit:
we 26,75 (15-V)

m
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ou
% est le volume, en millilitres, de la solution
d'hydroxyde de sodium (4.2) utilisée pour
le titrage;
m est la masse, en grammes, d'échantillon

de flux solide ou en pate prélevé.

7.2 Echantillons de flux liquides

La teneur en ammoniac, w, exprimée en pourcentage
en masse de chlorure d'ammonium, se calcule pour
les échantillons de flux liquides, a I'aide de la formule
suivante:

w— 26,75 (15-V)
B 250

ou g est la masse volumique, en grammes par millili-
tre, de I'échantillon de flux liquide, & 20 °C, détermi-
née avec un hydrométre.

8 Fidélité
8.1 Généralités

La ‘méthode a été/soumise & un programme limité
d'essais interlaboratoires. La répétabilité et la repro-
dactibilité de la méthode ont été calculées suivant
I''SO 5725"; les résultats sont donnés en 8.2.

8.2 - Données de fidélité

Les essais ont été effectués|sur deux flux au chlorure
de zinc contenant respectivement 2,3 % et 7,0 %
d'ammoniac (teneur nominale). Cing laboratoires ont
pris part aux essais qui ont donné les résultats indi-
qués dans le tableau 1.

Tableau 1 — Données de fidélité

Teneur
nominale en
ammoniac du

Parameétre flux d'essai

23 % 7.0 %

Intralaboratoire
Ecart-type sw | 0,04 0,13
Répétabilité r 0,13 0,36

Interlaboratoire
Ecart-type Sy 0,11 0,93
Reproductibilité R 0,30 2,62

1) I1SO 5725:1986, Fidélité des méthodes d’essai — Détermination de la répétabilité et de la reproductibilité d’'une méthode

d'essai normalisée par essais interlaboratoires.
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9 Rapport d'essai

Le rapport d'essai doit contenir les informations sui-
vantes:

a) l'identification de I'échantillon d'essai;

b) la méthode d'essai utilisée (c'est-a-dire référence
a la présente partie de I''SO 9455);

c) les résultats obtenus;
d) tout détail inhabituel noté pendant le dosage;
e) les détails de toute opération non incluse dans la

présente partie de 1'lSO 9455 ou considérée
comme facultative.
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