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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'SO). L'elaboration des Normes internationales est en général confiée aux
comités techniques de INSO. 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''SO participent également aux travaux. L'iSO collabore
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 l'approbation de 75 % au moins des
comités membres votants.

La Norme internationale ISO 4491-3 a été élaborée par le comité technique
ISO/TC 119, Métallurgie des poudres, sous-comité SC 2, Echantillonnage et
méthodes d'essais des poudres (y compris les poudres pour métaux-durs).

Cette deuxiéme édition annule et remplace la premiére édition
(1ISO 4491-3:1989), dont les articles 7 et 8 ont fait I'objet d'une révision
technique.

L'ISO 4491 comprend les parties suivantes, présentées sous le titre général
Poudres métalliques — Dosage de 'oxygéne par les méthodes de réduction:

—  Partie 1: Directives générales

— Partie 2: Perte de masse par réduction dans I'hydrogéne (perte dans
I'hydrogéne)

—  Partie 3: Oxygéne réductible par I'hydrogéne

— Partie 4: Oxygéne total par réduction-extraction
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Introduction

La Norme internationale ISO 4993:1981, que la premiére édition de la
présente partie de I''SO 4491 (ISO 4491-3:1989) avait remplacée, décrivait
un montage particulier d'appareils et un mode opératoire permettant le
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dosage de I'oxygéne réductible par I'hydrogéne. Il a été trouvé depuis que
d'autres montages pouvaient également donner des résultats valables.
C'est donc ceux-ci que décrit la présente partie de SO 4491.

Le domaine d'application de la méthode a également été étendu aux poudres
contenant du carbone.

Si la poudre contient du carbone, certains oxydes métalliques qui auraient
pu autrement étre réduits par l'oxygéne, le sont par le carbone et donnent
du monoxyde ou du dioxyde de carbone. Ces produits ne sont pas
dosables par titrage au moyen du réactif de Karl Fischer qui est utilisé pour
déterminer la quantité d'eau produite. On obtient donc un résultat trop
faible pour la teneur en oxygéne réductible par I'hydrogéne.

Cette interférence est éliminée en faisant passer les gaz sortant du four
a réduction sur un catalyseur qui convertit quantitativement le CO et le CO,
ainsi formés en méthane et en eau, suivant les équations:

CO + 3H2 e d CH4 + Hzo

002 + 4H2 e d CH4 + 2H20
La réaction de conversion se produit & 380 °C sur catalyseur au nickel.
NOTE — Certains oxydes, qui n‘auraient pas par ailleurs été réduits par I'hydro-
geéne, peuvent atre partiellement réduits par le carbone. Dans ce cas, il convient

diinterpréter les résultats avec la plus extréme rigueur [voir ISO 4491-1:1989,
paragraphe 4.1.2 d)].
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Poudres métalliques — Dosage de I'oxygéne par les méthodes
de réduction —

Partie 3:
Oxygene réductible par I'hydrogéne

1 Domaine d'application

La présente partie de '1SO 4491 prescrit une méthode pour le dosage de I'oxygéne réductible par 'hydrogéne dans les
poudres métalliques contenant entre 0,05 % (m/m) et 3 % (m/m) d'oxygéne.

La méthode est applicable aux poudres métalliques non aliiées et partiellement ou complétement alliées, ainsi qu'aux
mélanges de carbures et de métaux liants. Elle n'est pas applicable aux poudres contenant des lubrifiants ou des liants
organiques.

La méthode peut étre étendue aux poudres contenant du carbone par utilisation d'un dispositif catalytique spécial.

Ce document doit étre lu conjointement avec I''SO 760 et I'ISO 4491-1.

2 Références normatives

Les normes suivantes contiennent des dispositions qui, par suite de la référence qui en est faite, constituent des
dispositions valables pour la présente partie de I''SO 4491. Au moment de la publication, les éditions indiquées
étaient en vigueur. Toute norme est sujette a révision et les parties prenantes des accords fondés sur la présente
partie de I1SO 4491 sont invitées a rechercher la possibilité d'appliquer les éditions les plus récentes des normes
indiquées ci-aprés. Les membres de la CEl et de SO possédent le registre des Normes internationales en vigueur
a un moment donné.

ISO 760:1978, Dosage de I'eau — Méthode de Karl Fischer (méthode générale).

ISO 4491-1:1989, Poudres métalliques — Dosage de l'oxygéne par les méthodes de réduction — Partie 1:
Directives générales.

3 Principe
Traitement préalable d'une prise d'essai par séchage dans l'azote ou I'argon sec a basse température (170 °C).

Réduction dans un courant d'hydrogéne sec pur a une température donnée. Absorption, dans le méthanol, de l'eau
formée par réaction des oxydes avec I'hydrogéne. Titrage par le réactif de Karl Fischer, le point final étant
déterminé soit visuellement grace au changement de couleur, soit par voie électrométrique, avec deux électrodes
indicatrices (point final de titrage biampérométrique).

Pour les poudres contenant du carbone, conversion du monoxyde et du dioxyde de carbone ainsi formés en
méthane et en eau a 380 °C a l'aide d'un catalyseur au nickel.
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4 Réactifs

Au cours de l'analyse, utiliser uniquement des réactifs de qualité analytique reconnue, et de l'eau distillée ou de
l'eau de pureté équivalente.

AVERTISSEMENT — Le réactif de Karl Fischer contient quatre composants toxiques: I'iodure, le dioxyde de

soufre, la pyridine et le méthanol. Il est important d'éviter tout contact direct et notamment par inhalation.
En cas d'accident, rincer abondamment a l'eau.

4.1 Méthanol, anhydre.

4.2 Réactif de Karl Fischer, équivalant a 1 mg d'oxygéne par millilitre.

Déterminer le titre du réactif de Karl Fischer par I'une des méthodes suivantes:

a) Ajouter dans la fiole de titrage 20 mg a 30 mg d'eau pesés a 0,1 mg pres.

b) Ajouter 100 mg a 200 mg, pesés a 0,1 mg prés, de tartrate de sodium & 2 molécules d'eau [matériau certifié
contenant en théorie 15,66 % (m/m) d'eau, ce qui correspond a 13,92 % (m/m) d'oxygéne], préalablement réduit
en poudre fine et séché a masse constante 4 105 °C £ 5 °C.

¢) Réaliser I'essai suivant la méthode décrite a l'article 7, en utilisant comme prise d'essai 100 mg & 200 mg de
tartrate de sodium pur dihydraté, pesés a 0,1 mg prés, mais en s'arrétant a |'étape du séchage a 170 °C et du
titrage ultérieur.

Voir I''SO 760 pour le détail du mode opératoire d'étalonnage.

4.3 Hydrogeéne, ayant une teneur maximale en oxygéne de 0,005 % (m/m) et un point de rosée ne dépassant pas
~ 45 °C,

4.4 Azote ou argon, ayant une teneur maximale en oxygéne de 0,005 % (m/m) et un point de rosée ne dépassant
pas — 45 °C.

4.5 Déshydratant, du type silicate de sodium aluminium anhydre en granulés, gel de silice activée ou perchlorate

de magnésium.

5 Appareillage

NOTE — Les divers montages sont représentés respectivement a la figure 1, pour la méthode 1, et a la figure 2, pour la
méthode 2.

5.1 Source d'hydrogéne (A), dotée d'un réducteur de pression, d'un régulateur de débit et d'un débitmatre.
5.2 Purificateur d’hydrogéne (B), contenant un désoxydant catalytique et un desséchant.
5.3 Source d'azote (ou d'argon) (C), dotée d'un réducteur de pression, d'un régulateur de débit et d'un débitmétre.

5.4 Distributeur de gaz (D).
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