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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'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
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 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 l'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 3908 a eté élaboree par le comite technique ISO/TC 119, Metallurgie des poudres, sous-comité SC 4,
Echantillonnage et méthodes d'essais'desymétaux-durs:

Cette troisiéme édition annule et remplace la deuxiéme édition (ISO 3908:1985), dont elle constitue une
révision technique.
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NORME INTERNATIONALE ISO 3908:2009(F)

Métaux-durs — Dosage du carbone insoluble (libre) — Méthode
gravimétrique

1 Domaine d'application

La présente Norme internationale spécifie une méthode gravimétrique de dosage du carbone insoluble (libre)
[fraction massique de carbone insoluble (libre)] dans les carbures et les métaux-durs.

La présente méthode est applicable aux

— carbures de hafnium, molybdéne, niobium, tantale, titane, vanadium, tungsténe et zirconium,
— meélanges de ces carbures et de métaux liants non lubrifiés,

— métaux-durs de toutes nuances, préfrittés ou frittés, produits de ces carbures,

dont la fraction massique decarbone insoluble est camprise entre 0,02 % et/0,5 %.

2 Références normatives

Les documents de référencedsuivantsisontoindispensables, pourd'applicationidu- présent document. Pour les
références datées, seule I'édition citée |s'appliquei;RPounsles références non datées, la derniére édition du
document de référence s'applique (y compris les éventuels amendements).

ISO 3907:2009, Métaux-durs — Dosage du carbone total — Méthode gravimétrique

3 Principe

Décomposition des carbures et dosage du carbone insoluble par une méthode gravimétrique.

4 Réactifs

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

41 Acide nitrique, p=1,20 g/ml.
Ajouter 2 000 ml d'acide nitrique, p= 1,42 g/ml, a 3 000 ml d'eau.

4.2 Acide fluorhydrique, p= 1,12 g/ml.

© ISO 2009 — Tous droits réservés 1



ISO 3908:2009(F)

5 Appareillage

Matériel courant de laboratoire et le matériel suivant.
5.1 Appareillage, tel que spécifié dans I''SO 3907.
5.2 Capsule en platine, de 200 ml de capacité.

5.3 Dispositif filtrant: filtre en céramique ou tampon de matériau réfractaire en fibres ou en poudre au
fond d'un creuset de Gooch.

NOTE Si nécessaire, prétraiter le matériau réfractaire entre 800 °C et 1 000 °C dans des conditions fortement
oxydantes durant au moins 3 h. En cas de prétraitement, conserver dans un dessiccateur.

5.4 Dispositif de filtration sous vide.

6 Echantillonnage

6.1 L'échantillon doit étre réduit en poudre dans un mortier fabriqué dans un matériau qui n'influe pas sur la
composition de I'échantillon. La poudre doit passer au travers d'un tamis de 180 ym d'ouverture de maille.

6.2 L'analyse doit étre réalisée sur deux ou trois prises d'essai.

7 Mode opératoire

7.1 Prise d'essai

Peser, a 0,01 g prés, approximativement.2,5 g:d'échantillon d'essai;

7.2 Attaque

Mettre la prise d'essai (7.1) dans la capsule en platine (5.2). Ajouter 75 ml d'acide nitrique (4.1) et placer la
capsule dans un bain d'eau bouillante et I'y maintenir durant 5 min. Ajouter, goutte a goutte, 10 ml d'acide
fluorhydrique (4.2), laisser la capsule dans le bain pendant environ 1 h et jusqu'a compléte dissolution.
Laisser refroidir la solution jusqu'a température ambiante.

ATTENTION — L'acide nitrique et I'acide fluorhydrique sont des produits chimiques trés dangereux.

Tout contact avec le mélange ou toute inhalation de vapeurs doivent étre évités. Toute opération avec
ce mélange doit étre effectuée sous une hotte avec une bonne ventilation.

7.3 Préparation du creuset de Gooch
Introduire le dispositif filirant (5.3) dans le creuset.

En cas d'utilisation de matériau réfractaire, remplir le creuset & une hauteur de 8 mm a 10 mm en comprimant
suffisamment pour retenir l'insoluble sans pour autant ralentir la filtration.
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7.4 Filtration

Avant la filtration, ajouter de I'eau en quantité limitée pour éviter la précipitation de I'acide tungstique. Filtrer le
contenu de la capsule (voir 7.2) sur le dispositif filtrant (5.3). Ensuite, rincer la capsule deux fois avec un peu
d'eau. Vérifier que toutes les particules de carbone sont passées sur le dispositif filtrant. Rincer a nouveau la
capsule au moins deux fois et laver le dispositif filtrant débarrassé de l'acide avec de I'eau chaude (en
général, environ 500 ml sont nécessaires).

Retirer le dispositif filtrant humide du creuset de Gooch et le placer sur une nacelle (voir I''SO 3907:2009,
4.1.5). Le sécher a 110 °C.

7.5 Essai ablanc
Réaliser deux essais a blanc pour chaque série de dosages.
Préparer le creuset de Gooch conformément a 7.3.

Filtrer sur le dispositif filtrant (5.3) un mélange de 75 ml d'acide nitrique (4.1) et de 10 ml d'acide fluorhydrique
(4.2), puis procéder conformément a 7.4.

7.6 Dosage

Calciner le dispositif filtrant (5.3) dans un courant d'oxygéne conformément a I''SO 3907, l'intérieur du four
étant porté a environ 1 200 °C.

8 Expression des résultats

8.1 Calcul

La fraction massique de carbone, exprimée ‘en-pourcentage, €st donnée par la formule:

27,29x 2= ™M
mg
ou
mg est la masse de la prise d'essai, en grammes (g);
my est la masse de dioxyde de carbone obtenue au cours de I'essai a blanc, en grammes (g);
mo est la masse de dioxyde de carbone obtenue par combustion de la prise d'essai, en grammes (g);

27,29 est le facteur de conversion du dioxyde de carbone en carbone, multiplié par 100.
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8.2 Tolérances

Les écarts entre deux ou trois dosages indépendants ne doivent pas dépasser les valeurs données dans le

Tableau 1.

Tableau 1 — Tolérances

Fraction massique
de carbone total

%

Ecart
entre deux dosages

%

Ecart
entre trois dosages

%

de 0,02 50,1
plus de 0,12 0,5

0,02
0,04

0,03
0,05

8.3 Résultat final

Noter la moyenne arithmétique des dosages acceptables, arrondie a 0,01 % prés (fraction massique).

9 Rapport d'essai

Le rapport d'essai doit contenir les informations suivantes:

a) laréférence de la présente Norme internationale;

b) tout détail nécessaire a l'identification de I'échantillon d'essai;

c) le résultat obtenu;

d) toute opération non spécifiée dans la présente Norme internationale, ou considérée comme facultative;

e) les détails de tout incident susceptible d'avoir eu une influence sur le résultat.
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