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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 confiée aux comités techniques de I’ISO. Chaque 
comité membre intéressé par une étude a le droit de faire partie du comité technique 
créé à cet effet. Les organisations internationales, gouvernementales et non gouverne- 
mentales, en liaison avec I’ISO 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 inter- 
nationales par le Conseil de I’ISO. Les Normes internationales sont approuvées confor- 
mément aux procédures de I’ISO qui requièrent l’approbation de 75 % au moins des 
comités membres votants. 

La Norme internationale ISO 8215 a été élaborée par le comité technique ISO/TC 91, 
Agents de surface. 

L’attention des utilisateurs est attirée sur le fait que toutes les Normes internationales 
sont de temps en temps soumises à révision et que toute référence faite à une autre 
Norme internationale dans le présent document implique qu’il s’agit, sauf indication 
contraire, de la dernière édition. 

0 Organisation internationale de normalisation, 1985 

Imprimé en Suisse 
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NORME INTERNATIONALE ISO 82154985 (F) 

Agents de surface - Poudres à laver - Dosage de la 
silice totale - Méthode gravimétrique 

1 Objet et domaine d’application 

La présente Norme internationale spécifie une méthode gravi- 
métrique de dosage de la silice totale dans tous les types de 
poudres à laver commerciales, excepté celles contenant des 
matieres insolubles acides autres que la silice. 

2 Référence 

ISO 607, Agents de surface et détergents - Méthodes de divi- 
sion d’un échantillon. 

3 Principe 

Apres extraction à I’éthanol d’une prise d’essai, élimination de 
tous les produits solubles dans I’éthanol. Dosage gravimétrique 
de la silice sur la fraction insoluble dans I’éthanol. 

4 Réactifs et produit 

Au cours de l’analyse, utiliser uniquement des réactifs de qua- 
lité analytique reconnue, et de l’eau distillée ou de l’eau de 
pureté équivalente. 

4.1 Éthanol, anhydre ou dénaturé. 

4.2 Acide chlorhydrique, Q 1,16 à 1,19 g/ml. 

4.3 Nitrate d’argent, solution à 5 g/l. 

4.4 Pierre ponce, de granulométrie comprise entre 2 et 
4 mm, ou matériau équivalent comme régulateur d’ébullition. 

5 Appareillage 

Matériel courant de laboratoire, et 

5.1 Extracteur de Soxhlet, avec ballon de 500 ml et tube 
extracteur de 200 ml (voir la figure). 

5.2 Cartouche d’extraction, en verre fritté de porosité 
P 1,6 (1,6 pm), de diamètre 36 mm environ et de hauteur 
95 mm environ. 

Tube extracteur 

Figure - Extracteur de Soxhlet 

5.3 Étuve, réglable a 105 + 2 OC. 

5.4 Creuset filtrant, en porcelaine de porosité P 4 
(1,6 à 4 prn). 
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5.5 Creuset en platine. Répéter ensuite deux fois cette précédente opération. 

Percer le fond du papier filtre et le laver avec environ 50 ml 
d’eau chaude pour transférer la totalité du résidu dans le bécher 
contenant la matière insoluble. 

5.6 Four électrique, réglable entre 900 et 960 OC. 

6 Échantillonnage 
7.3 Dosage 

L’échantillon pour laboratoire de poudre à laver doit être pré- 
paré et conservé selon les prescriptions de I’ISO 607. Retirer la cartouche (5.2) de l’extracteur de Soxhlet (5.1) et 

transvaser quantitativement son contenu après extraction 
(7.2.1) avec de l’eau (50 à 75 ml) chaude dans un bécher de 
400 ml ou utiliser la matière insoluble obtenue comme spécifié 
en 7.2.2 se trouvant dans le bécher de 600 ml. 

7 Mode opératoire 

7.1 Prise d’essai Ajouter 10 ml d’acide chlorhydrique (4.2). Agiter 
baguette de verre. 

avec une 

Peser, à 0,Ol g prés, 10 g environ de l’échantillon pour labora- 
toire dans un bécher de 600 ml ou dans la cartouche d’extrac- 
tion (5.2). 

Évaporer jusqu’à siccité sur un bain d’eau bouillante. 

Ajouter 35 à 40 ml d’eau. Chauffer durant 10 min avec une agi- 
tation discontinue. Ajouter à nouveau 10 ml d’acide chlorhydri- 
que (4.21, agiter et évaporer jusqu’à siccité comme auparavant. 

7.2 Élimination de la partie organique 

L’un des deux modes opératoires suivants est applicable: 
Dissoudre le résidu, ajouter 10 ml d’acide chlorhydrique (4.2), 
agiter et évaporer jusqu’à siccité une troisième fois. Introduire 
et maintenir le bécher et le résidu dans l’étuve (5.3) réglée à 
105 + 2 OC durant 1 h. Ajouter 50 ml d’eau chaude et 10 ml 
d’acide chlorhydrique (4.2). Chauffer durant 10 min sur un bain 
d’eau bouillante, avec une agitation continue. 

7.2.1 Extraction à l’aide d’un extracteur de Soxhlet 

Introduire 300 ml d’éthanol (4.1) dans le ballon à fond rond de 
500 ml de l’extracteur de Soxhlet (5.1) et quelques morceaux de 
pierre ponce (4.4). 

Filtrer quantitativement sous aspiration à travers le creuset fil- 
trant en porcelaine (5.5) propre et taré ou à travers un papier fil- 
tre sans cendres, durci, pour filtration rapide. Avant de tarer le 
creuset filtrant en porcelaine, le passer au four (5.6) réglé à 
900 OC et le laisser refroidir en dessiccateur. 

Introduire la cartouche d’extraction (5.2) avec la prise d’essai 
(7.1) dans le tube extracteur de l’extracteur de Soxhlet et 
assembler l’ensemble des éléments de l’extracteur de Soxhlet 
(ballon, tube extracteur, réfrigérant). 

Laver le résidu sur le filtre avec de l’eau chaude et continuer 
jusqu’à disparition des chlorures, en contrôlant par addition de 
quelques gouttes de la solution de nitrate d’argent (4.3). 

Effectuer l’extraction 
ment rapide durant 2 

vec un e vitesse 1 d’extraction franche- 
30 min après le premier siphonnage. 

Laisser refroidir et transvaser I’éthanol 
jeter la fraction soluble dans I’éthanol 

restant dans un ballon et 
Dans le cas d’utilisation d’un papier filtre, l’introduire dans le 
creuset en platine (5.5) préalablement taré après calcination au 
four (5.6) réglé à 900 OC et refroidissement en dessiccateur. 

7.2.2 Extraction par traitement en bécher 
Chauffer progressivement le creuset et son contenu jusqu’à 
900 OC, puis le laisser dans le four (5.6) réglé entre 900 et 
960 OC durant 30 min. Laisser refroidir en dessiccateur et peser 
à 0,Ol g près. 

Ajouter environ 250 ml d’éthanol (4.1) à la prise d’essai (7.1). 

Couvrir le bécher avec un verre de montre, chauffer et agiter 
avec un agitateur magnétique ou mécanique jusqu’à ébullition 
de I’éthanol. 

8 Expression des résultats 
Poursuivre l’ébullition et agiter durant 5 min. 

8.1 Mode de calcul 
Laisser refroidir le bécher et laisser décanter la matière insolu- 
ble. Filtrer la phase éthanolique à travers un papier filtre pour fil- 
tration moyenne. 

La teneur en silice, exprimée en pou 
donnée pa r la formule 

rcenta ge en masse, 

Répéter ensuite deu x fois l’extraction avec de nouvelles 
tions d’éthanol (4.1) en uti lisant le même papier filtre. 

frac- m1 
- x 100 

m0 

Ajouter 75 ml environ d’éthanol (4.1) chaud (50 à 60 OC) dans le 
bécher contenant la matière insoluble, écraser tous les gros 
morceaux restants de matière insoluble avec une baguette de 
verre. Laisser décanter la matière insoluble et filtrer sur le même 
papier filtre. 

où 

est la masse, en grammes, de la prise d’essai (7.1); 

est la masse, en grammes, du résidu. 

2 
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ISO 82154985 (FI 

8.2 Fidélité 

Des analyses comparatives sur deux échantillons contenant 
respectivement 3,3 % (mlm) et 6,7 % (mlm) de silice, effec- 
tuées dans neuf laboratoires, ont donné les renseignements 
statistiques indiqués dans le tableau suivant. 

9 Procès-verbal d’essai 

Le procès-verbal d’essai doit contenir les indications suivantes : 

a) tous les renseignements nécessaires à l’identification 
complète de l’échantillon; 

b) référence de la méthode utilisée (référence à la présente 
Norme internationale); 

I Teneur en silice 3à7% hlm) c) résultats, ainsi que la forme sous laquelle ils sont expri- 

1 Répéta Mité 0,15 % més; 

d) conditions de l’essai; I Reproductibilité I 0,29 % 
L e) tous les détails opératoires non prévus dans la présente 

Norme internationale ou dans la Norme internationale à 
laquelle il est fait référence, ou facultatifs, ainsi que tous les 
incidents éventuels susceptibles d’avoir eu une influence sur 
les résultats. 
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