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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'ISO). L'élaboration des Normes internationales est en général confiée
aux comités techniques de I''SO. 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'lSO participent également aux travaux. L'ISO collabore étroitement avec
la Commission électrotechnique internationale (CEI) en ce qui concerne la normalisation électrotechnique.

Les Normes internationales sont rédigées conformément aux régles données dans les Directives ISO/CEI,
Partie 2.

La tache principale des comités techniques est d'élaborer les Normes internationales. Les projets de Normes
internationales adoptés par les comités techniques sont soumis aux comités membres pour vote. Leur
publication comme Normes internationales requiert I'approbation de 75 % au moins des comités membres
votants.

L'attention est appelée sur le fait que certains des éléments du présent document peuvent faire 'objet de
droits de propriété intellectuelle ou de droits analogues. L'ISO ne saurait étre tenue pour responsable de ne
pas avoir identifié de tels droits de propriété et averti de leur existence.

L'ISO 21068-1 a été élaborée par le comité technique ISO/TC 33, Matériaux réfractaires.

L'ISO 21068 comprend les parties suivantes, présentées sous le titre général Analyse chimique des matieres
premieres et des produits réfractaires contenant du carbure de silicium:

— Partie 1: Informations générales et préparation des échantillons

— Partie 2: Détermination de la perte au feu, du carbone total, du carbone libre et du carbure de silicium, de
la silice totale et libre, et du silicium total et libre

— Partie 3: Dosage de l'azote, de I'oxygéne et des constituants métalliques et oxydeés
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Introduction

Les Parties 1 & 3 de I''SO 21068 ont été mises au point en partant de la Norme japonaise JIS 2011 [2] et des
études mises au point a l'origine par le CEN. Du fait de la grande variété du matériel de laboratoire utilisé les
meéthodes les plus courantes sont décrites.

La présente partie de I''SO 21068 s'applique a l'analyse de tous les produits réfractaires tels qu'ils sont
classés dans I'SO 10081 [10M13] (matériaux fagonnés) et ISO 1927 [3] (matériaux non fagonnés) et des
matériaux bruts contenant du carbone et/ou du carbure de silicium. Par conséquent, la présente partie de
SO 21068 couvre l'ensemble du processus d'analyse, depuis le carbure de silicium pur jusqu'a la
composition des réfractaires contenant de l'oxyde a faible teneur en nitrures et/ou en carbures de silicium. Les
parties 1 a 3 de I''SO 21068 fournissent principalement des méthodes permettant de faire une distinction
entre les différents types de liaisons du carbone comme le carbone total (Cy,) et le carbone libre (Cy.) et
dérive la teneur en carbure de silicium de ces résultats.

En présence de carbone libre, la norme inclut les différents types de traitement thermique afin de déterminer
les changements de masse par une méthode gravimétrique. Le résidu qui en résulte est fréequemment utilisé
pour d'autres dosages.

Les dosages des autres groupes d'analytes décrits dans la présente partie de I''SO 21068 concerne les
métaux libres, le silicium libre (Sigee), I'aluminium libre (Algg.), le magnésium libre:(Mgyee), le fer libre (Fegee)
ainsi que le groupe d'oxydes de composés qu'ils soient les composés principaux ou présents a I'état de trace.

L'ISO 21068, Parties 1 a 3, décrit également I'analyse chimique du dioxyde de silicium, du silicium total, de
l'oxygéne, de I'azote ainsi que d'autres métaux oxydés que I'on rencontre typiquement dans les matériaux.

La présente partie de I''SO 21068 donne une liste de méthodes d'analyse plus ou moins structurée
conformément a la composition du matériau. Cependant, il appartient toujours a I'utilisateur de démontrer que
la méthode est applicable en fonction du matériau et des exigences de I'analyse.

Les techniques analytiques les plus largement utilisées telles que la spectroscopie a fluorescence des
rayons X (XRF) et la spectroscopie d'émission optique avec plasma induit par haute fréquence (ICP-OES) ont
pour inconvénient que les résultats analytiques sont indépendants de la liaison chimique. Pour les matiéres
premiéres céramiques et les compositions contenant du carbone, I''SO 21068 fournit des méthodes
analytiques pour la détermination du carbone libre, et de SiC en présence de composés oxydés, en particulier
SiO,,.

En raison de la diversité de I'équipement de laboratoire, les trois parties de I''SO 21068 récapitulent les
techniques analytiques largement utilisées qui aboutissent a des résultats équivalents. La détermination du
carbone est basée en principe sur toutes les méthodes spécifiées par la méthode d'extraction de I'oxygéne,
ou le carbone est oxydé a des températures élevées. Ensuite le carbone est analysé comme le CO,.

Tout comme le carbone et les composés a base de carbure et de silicium, on considére I'aluminium et le
magnésium. Tandis que le silicium métallique est dans la majorité un matériau précurseur qui demeure aprés
le processus de fabrication du SiC dans les matieres premieres, I'aluminium métallique est ajouté comme
antioxydant dans les formulations réfractaires contenant du carbone.

La plupart du temps les composants liés d'oxydes, comme Al,O5, CaO, MgO, TiO,, Cr,0O4, ZrO, et composeés
alcalins, peuvent étre déterminés par XRF comme décrit dans I''SO 12677, ICP-AES ou méthodes chimiques
humides (voir ISO 26845 [25] SO 21587-1[22] et I''SO 21587-3 [24]). Ces résultats peuvent étre corrigés par
des formules fournies par I'ISO 21068 dans la considération des valeurs obtenues par le dosage du carbone,
du SiC, et des composants métalliques.
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L'ISO 21068 fournit également des méthodes pour les déterminations qualitatives et quantitatives de la teneur
en azote et de la détermination de I'oxygéne. De ce fait, seulement la teneur totale en azote et en oxygéne est
donnée; il est impossible de réaliser une détermination précise des composants sans carbure (oxydes et
nitrures) de cette fagon.

L'ISO 21068 ne fournit pas de méthodes pour distinguer quantitativement les différentes variétés de nitrures

comme le nitrure de silicium, oxynitrure de silicium et SiAION. Pour de plus amples informations au sujet de la
détermination de ce groupe de composés, voir I'EN 12698-2.
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