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AVANT-PROPOS .

L'ISO (Organisation Internationale de Normalisation) est une fédération mondiale
d’organismes nationaux de normalisation (Comités Membres 1SQ). L'élaboration des
Normes Internationales est confiée aux Comités Techniques ISO. Chague Comité
Membre intéressé par une étude a le droit de faire partie du Comité Technique
correspondant. Les organisations internationales, gouvernementales et non
gouvernementales, en liaison avec I'ISQO, participent également aux travaux.

Les Projets de Normes Internationales adoptés par les Comités Techniques sont
soumis aux Comités Membres pour approbation, avant leur acceptation comme
Normes Internationales par le Conseil de I'ISO.

La Norme Internationale 1SO 3909 a été établie par le Comité Technique
ISO/TC 119, Matiéres premiéres et produits de la métallurgie des poudres, et a été
soumise aux Comités Membres en juillet 1975.
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NORME INTERNATIONALE

1SO 3909-1976 (F)

Métaux durs — Détermination du cobalt — Méthode

potentiométrique

1 OBJET

La présente Norme Internationale spécifie une méthode
potentiométrique pour la détermination du cobalt dans les
métaux durs.

2 DOMAINE D’APPLICATION
Cette méthode est-applicable aux

— mélanges de poudres de carbure et de métal liant
non lubrifiés;

— métaux durs de toutes nuances, préfrittés ou frittés,

avec une teneur en cobalt supérieure 8 1 % (m/m).

3 PRINCIPE

Oxydation du cobalt & ’état trivalent dans une solution
fortement alcaline en présence d'un excés de ferricyanure
de potassium. Titrage potentiométrique en retour de
I’excés, au moyen d’une solution de sulfate de cobalt.

4 INTERFERENCES

Il convient de prendre en compte les interférences dues &
certains éléments tels que par exemple le vanadium et le
manganése. Le vanadium et le manganése sont également
oxydés par le ferricyanure. Le vanadium réagit stcechio-
métriguement et il faut appliquer une correction si la
teneur en vanadium est inférieure a8 0,5 % (m/m).

Le manganése réagit presque stoechiométriquement jusqu’a
une teneur de 0,2 % (m/m) a condition que la somme tan-
tale plus niobium dans le métal dur soit inférieure 3
0,02 % (m/m). Au del3, la méthode n’est applicable que si
la teneur en manganése est inférieure 3 0,03 % {(m/m).

5 REACTIFS

Au cours de I'analyse, n’utiliser que des réactifs de qualité
analytique reconnue, et que de l’'eau distillée ou de i‘eau
de pureté équivalente.

5.1 Sulfate d’ammonium.

5.2 Acide chlorhydrique, o 1,19 g/ml.

5.3 Acide fluorhydrique, p 1,12 g/ml.
5.4 Acide nitrique, p 1,42 g/ml.

5.5 Acide sulfurique, o 1,84 g/mi.
5.6 Ammoniaque, p 0,91 g/ml.

5.7 Citrate d’ammonium, solution.

1 Dissoudre 100 g d’acide citrique dans 900 ml d'eau et

compléter avec 100 ml de la solution d’ammoniaque (5.6).

- 5.8 Sulfate de cobalt, solution étalon & 3 g de cobalt par

litre.

Préparer la solution a partir de cobalt métal sous forme
massive ou d'une solution de sulfate de cobalt et d’ammo-
nium ou de sulfate de cobalt. Si nécessaire, titrer par gravi-
métrie avec du 1-nitroso-naphtol-2 ou électrolytiquement.

5.9 Ferricyanure de potassium, solution étalon.

1 1 doit correspondre & peu prés a 3 g de cobalt.
Dissoudre 17 g de K3[Fe{CN)g] dans 1 | d’eau.

Déterminer la relation entre les volumes des solutions de
sulfate de cobalt (5.8) et de ferrycianure de potassium
(5.9) de la maniére suivante,

5.9.1 Mettre dans un bécher de 400 ml, 5 g du sulfate
d’ammonium (5.1), 40 ml de fa solution de citrate d'ammo-
nium (5.7), 50 & 100 m! d’eau, 80 m! de I'ammoniaque
refroidie (5.6) et, avec une burette, environ 9 ml de la
solution de ferrycianure de potassium (5.9). Soit V3 ml le
volume utilisé.

Titrer immédiatement avec la solution de sulfate de cobalt
(5.8). Soit V4 ml le volume utilisé.

65.9.2 Calculer le rapport par la formule

5.10 Indicateur au rouge de méthyle, soiution 1 g/l, ou
papier indicateur pour des pH de 34 5.
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