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Avant-propos

L’ISO (Organisation internationale de normalisation) est une fédération mondiale
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technique créé a cet effet. Les organisations internationales, gouvernementales et non
gouvernementales, en liaison avec I'lSO participent également aux travaux. L'I1SO col-
labore étroitement avec la Commission électrotechnique internationale {CEl) en ce qui
concerne la normalisation électrotechnique.

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'|SO. Les Normes internationales sont approuvées confor-
mément aux procédures de I'ISO qui requierent {’approbation de 75 % au moins des
comités membres votants.

La Norme internationale ISQ 8985 a été élaborée par le comité technique 1ISO/TC 61,
Plastiques.
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Plastiques — Copolymeéres éthyléne/acétate de vinyle
(E/VAC) thermoplastiques — Dosage de I'acétate de

vinyle

1 Domaine d’application

La présente Norme internationale prescrit deux catégories de
méthodes pour le dosage de I'acétate de vinyle (VAC) dans les
copolyméres éthyléne/acétate de vinyle (E/VAC) en vue de leur
désignation conformément a I''SO 4613-1: (‘une dite « métho-
des de référence», l'autre « méthodes de controle».

Les «méthodes de référence» sont utilisées pour {'étalonnage
de la méthode utilisée pour le dosage de l'acétate de vinyle dans
les copolyméres éthyléne/acétate de vinyle.

Les « méthodes de contrdle» sont d’autres méthodes qui peu-
vent étre utilisées pour la détermination si elles sont étalonnées
a Yaide de I'une des méthodes de référence décrites dans
('article 3 et si elles montrent une certaine répétabilité admissi-
ble.

2 Références normatives

Les normes suivantes contiennent des dispositions qui, par
suite de la référence qui en est faite, constituent des disposi-
tions valables pour la présente Norme internationale. Au
moment de la publication, les éditions indiquées étaient en
vigueur. Toute norme est sujette a révision et les parties pre-
nantes des accords fondés sur la présente Norme internationale
sont invitées & rechercher la possibilité d'appliquer les éditions
les plus récentes des normes indiquées ci-aprés. Les membres
de la CE! et de I'1SO possédent le registre des Normes interna-
tionales en vigueur 3 un moment donné.

ISO 4613-1 : 1985, Plastiques — Thermoplastiques & base de
copolyméres éthyléne/acétate de vinyle (E/VAC) — Partie 1:
Désignation.

ISO 4799 : 1978, Verrerie de laboratoire — Réfrigérants.

3 Meéthodes de référence

3.1 Maéthode de référence 1: Hydrolyse et titrage
en retour

3.1.1 Principe

Une prise d’essai est dissoute dans le xyléne et les radicaux acé-
tates sont hydrolysés par une solution alcoolique d’hydroxyde
de potassium. Un excés d’acide sulfurique ou chlorhydrique est
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ajouté. L'acide est titré en retour avec une solution titré
d’hydroxyde de sodium, en présence de phénolphtaléin
comme indicateur. '

3.1.2 Réactifs

Au cours de I'analyse, utiliser uniguement des réactifs de qua-
lité analytique reconnu, et de I'eau distillée ou de l'eau d
purété équivalente. [

|
[

3.1.2.1 Xyiéne.

3.1.2.2 Acide sulfurique, solution a environ 5 g/|, ou acide
chlorhydrique, solution a environ 3,7 g/I.

3.1.2.3 Hydroxyde de potassium, solution éthanolique
environ 5,6 g/I.

\
|

|

|
Dissoudre 5,6 g d’hydroxyde de potassium (KOH) solide daﬁs
500 mt d’éthanol, compléter & 1000 ml, iaisser déposer
jusqu'au lendemain et décanter la partie limpide de la solution.

3.1.2.4 Hydroxyde de sodium, solution titrée,
c(NaOH) = 0,1 mol/l.

)
3.1.2.5 Phénolphtaléine, solution d'indicateur. J
|
f
|

Dissoudre 0,7 g de phénolphtaléine dans 100 mi d’éthanol.

3.1.3 Appareillage

Matériel courant de laboratoire, et

3.1.3.1 Burette, de 50 ml de capacité, pour la solutiJon
d’hydroxyde de sodium (3.1.2.4) }

3.1.3.2 Pipette, de 30 mi de capacité, pour la solution acjde
(3.1.2.2). |

3.1.3.3 Pipette, de 256 ml de capacité, pour la solutjon
d’'hydroxyde de potassium (3.1.2.3).

3.1.3.4 Eprouvette; de 50 ml de capacité, pour ie xyléne
(3.1.2.1).

3.1.3.6 Fiole conique, de 250 ml ou 300 ml de capachté,
munie d'un bouchon. ‘
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3.1.3.6 . Bouteille compte-gouttes, pour la solution d’indi-
cateur & la phénolphtaléine (3.1.2.5).

3.1.3.7 Réfrigérant & reflux, d'au moins 500 mm de lon-
gueur, conforme a I'lSO 4799.

3.1.3.8 Appareil de chauffage: bain de sable ou enveloppe
chauffante, réglable a 200 °C.

3.1.3.9 Balance analytique, d’'une justesse de 0,1 mg.
3.1.4 Mode opératoire
3.1.4.1 Détermination

3.1.4.1.1 Dans la fiole conique (3.1.3.5), peser, 40,1 mg prés,
une quantité de copolymére sec, comme indiqué dans le
tableau 1. La masse de chaque particule de I'échantilion doit
&tre inférieure a environ 0,05 g.

Tableau 1
Teneur présumée en Masse approximative
acétate de vinyle, w(VAC) de la prise d'essai
% (m/m) g
w(VAC) < 10 1
10 < w(VAC) < 20 0,5
20 < w(VAC) < 40 0,3
40 < w{VAC) 0,2

Lors de l'analyse d’un échantillon inconnu, réaliser d'abord un
essai préliminaire avec des conditions valables pour un copoly-
mere  contenant 20 % (m/m) a 40 % -(m/m) d’acétate de
vinyle,

3.1.4.1.2 Ajouter 50 ml de xyléne (3.1.2.1) au contenu de la
fiole conique et 25 ml de la solution d"hydroxyde de potassium
(3.1.2.3) 4 l'aide de la pipette (3.1.3.3). Chauffer-la fiole, sur-
montée du réfrigérant & reflux (3.1.3.7), durant 2 h & l'aide de
l'appareil de chauffage (3.1.3.8) réglé a 200 °C. Aprés
hydrolyse compléte, retirer la fiole de V'appareil de chauffage et
laisser tefroidir & la température ambiante. Ajouter 30 ml de la
solution d’acide sulfurique ou chlorhydrique (3.1.2.2) & I’aide de
la pipette (3.1.3.2), boucher la fiole et agiter vigoureusement.
Ajouter quelques gouttes de la solution de phénolphtaléine
(3.1.2.5) et titrer I'excés d’'acide, tout en agitant, avec la solu-
tion titrée d'hydroxyde de sodium (3.1.2.4).

3.1.4.2 Essai & blanc
Réaliser un essai & blanc paraildlement 3 la détermination, en

suivant le méme mode opératoire et en utilisant les mémes
réactifs, mais en omettant la prise d’essai.

3.1.5 Expression des résultats

3.1.5.1 La teneur en acétate de vinyle, exprimée en pourcen-
tage en masse, est donnée par la formule

0,860 9 (V1 - Vz) C1

m

ou |
|

V, est le volume, en miliilitres, He la solution titrée

d'hydroxyde de sodium (3.1.2.4) utlhéé pour la détermina-

tion; \

V, est le volume, en millilitres, gﬂe la solution titrée

d'hydroxyde de sodium (3.1.2.4) ut,ilis? pour I'essai a blanc;

|
¢; est la concentration réelle, exprimée en moles par litre,
de la solution titrée d'hydroxyde de spdium {3.1.2.4);

m est la masse, en grammes, de la prise d’essai
(3.1.4.1.1);

0,860 9 estla masse, en grammes, d’ acétate de vinyle cor-
respondant a 1,00 ml de solution d’ h\\ldroxyde de sodium,
c¢(NaOH) = 0,100 mol/I.

|
3.1.5.2 Réaliser deux déterminations. Si ;Ies résultats différent
de plus de 1 % {m/m), recommencer la détermination. Donner
la moyenne arithmétique de deux détermfinations.

3.1.6 Rapport d'essai
Le rapport d’essai doit contenir les indicafions suivantes:

a) référence a la présente Norme mternatlonale et & la
méthode utilisée;

b) identification compléte de I’échanﬁillon;
c) résultat exprimé conformément a 3.1.5.2.

3.2 Méthode de référence 2: Sapbmflcatlon et
titrage potentiométrique

3.2.1 Principe }
Une prise d'essai est dissoute dans un mélange de xyléne et
d’hexanol-1 et les radicaux acétates sont ‘hydrolyses par une
solution alcoolique d’hydroxyde de potassium. De I'acétone est
ajoutée pour éviter la précipitation de cbpolymére. L'excés
d’alcali est titré avec une solution titrée d'acide chlorhydrique,
I'aide d’'un titrimétre potentiométrique.

322 Réactifs

Au cours de I'analyse, utiliser uniguement bes réactifs de qua-
lité analytique reconnue, et de I'eau distillée ou de l'eau de
pureté équivalente. 1

{
|

3.2.2.1 Xyléne, ou p-xyléne.
3.2.2.2 Hexanol-1. {

3.2.2.3 Hydroxyde de potassium, soluftlon éthanolique 3
environ 28 g/\.

3.2.2.4 Acétone. \

|
3.2.2.5 Acide chlorhydrique, solution fitrée,
c(HCl) =.0,3 mol/I. 1




3.2.2.6 Chlorure de lithium, solution éthanolique & 40 g/I.

3.2.3 Appareillage

Matériel courant de laboratoire, et

3.2.3.1 Titrimétre potentiométrique, équipé d’'une burette
de 10 mi de capacité et graduée tous les 0,02 ml, d’un millivolt-
métre ou autre type, d'une électrode de mesure en verre et
d’une électrode de référence argent-chlorure d‘argent, d'un
pont de liaison et d'un bécher qui sont tous trois remplis de
solution éthanolique de chlorure de lithium (3.2.2.6).

D’autres types de titrimétres potentiométriques peuvent étre
utilisés.

3.2.3.2 Eprouvette, de 50 ml de capacité, pour le xylene
(3.2.2.1) et l'acétone (3.2.2.4).

3.2.3.3 Pipette, de 50 ml de capacité, pour la solution
d’hydroxyde de potassium (3.2.2.3).

3.2.3.4 Pipette, de 10 ml de capacité, pour I'hexanol-1
(3.2.2.2).

3.2.3.5 Fiole conique, de 100 ml de capacité, en verre chimi-
quement stable.

3.2.3.6 Réfrigérant a reflux, d’au moins 300 mm de lon-
gueur, conforme a I'lSO 4799.

3.2.3.7 Appareil de chauffage: bain de sable ou enveloppe
chauffante, réglable & environ 200 °C.

3.2.3.8 Balance analytique, d’'une justesse de 0,1 mg.
3.2.3.9 Agitateur magnétique.

3.2.4 Mode opératoire

3.2.4.1 Détermination

3.2.4.1.1 Dans la fiole conique (3.2.3.5), peser, 40,1 mg prés,
une quantité de copolymere sec, comme indiqué dans le
tableau 2. La masse de chaque particule de I'échantillon doit
gtre inférieure & environ 0,05 g.

Tableau 2
Teneur présumée en Masse approximative
acétate de vinyle, w(VAC) de la prise d'essai
% (m/m) g
w(VAC) € 2 1
2 < wlVAC) < 5 0,5
5 < w{VAC) < 30 0,2
30 < w{VAC) 0,1

Lors de Fanalyse d'un échantillon inconnu, réaliser d’abord un
essai préliminaire avec des conditions valables pour un copoly-
mére contenant5 % {(m/m) 430 % (m/m) d'acétate de vinyle.

|
|
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3.2.4.1.2 Ajouter 215 ml de xyléne {3.2.2.1) au contenu de |
fiole conique, 10 ml d’hexanol-1 (3.2.2.2) et 5 mi de la solutio
d’hydroxyde de potassium (3.2.2.3). Chauffer la fiole, surmon
tée du réfrigérant a reflux (3.2.3.6), durant 30 min & Vaide d
I"appareil de chauffage (3.2.3.7) régié a fa température d’ébufli
tion. Aprés hydrolyse compléte, retirer la fiole de I'appareil de
chauffage et laisser refroidir durant 5 min a 6 min; introduir
alors 35 ml d’'acétone (3.2.2.4) par le haut du réfrigérant. Reti
rer le réfrigérant et placer la fiole sur I'agitateur magnétiqu
(3.2.3.9). Pionger l'électrode en verre (3.2.3.1) et 'une de
extrémités du pont de liaison (3.2.3.1) dans la fiole et plonger
'autre extrémité du pont de liaison et l'électrode de référenc
argent-chlorure d'argent (3.2.3.1) dans le bécher rempli avec |
solution éthanolique de chlorure de lithium (3.2.2.6).

!

\
Réaliser le titrage potentiométrique avec la solution titré
d'acide chlorhydrique (3.2.2.5), jusqu’a la premiére décrois-
sance de potentiel, tout en agitant. Verser la solution de titrag
tout d'abord rapidement de la burette; & V'approche du point
d'équivalence, la verser par 0,04 mi a4 0,06 ml.

Lorsque le potentiel d’équilibre est atteint, lire la tension, e
millivolts, du potentiomeétre (3.2.3.1) ainsi que le volum
ajouté.

[

NOTE — Le point final du titrage est déterminé par la plus grande varia
tion du potentiel obtenue lors de I'introduction du volume de solutio
de titrage susmentionné. Dans le cas de deux fortes valeurs similaiﬁ ]

/

|

i

i

|

|
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de la variation, seule la premiére valeur est & retenir pour le point final.
Celui-ci peut également étre déterminé graphiquement.

3.2.4.2 Essai a blanc

suivant le méme mode opératoire et en utilisant les mémes
réactifs, mais en omettant la prise d’essai. Etablir la courbe de
titrage. Le point moyen de la partie pointue de la courbe de
titrage est pris comme le point final du titrage.

Réaliser un essai & blanc paraliglement a la détermination, %n

3.2.5 Expression des résultats

3.2.5.1 La teneur en acétate de vinyle, exprimée en pourcen-
tage en masse, est donnée par la formule

2,56 (V3 - V4) Cy

m

ou ‘
|
V3 estle volume, en millilitres, de la solution titrée d‘acide
chlorhydrique (3.2.2.5) utilisé pour I'essai a blanc;

V, est le volume, en millilitres, de la solution titrée d'a ide
chlorhydrique (3.2.2.5) utilisé pour la détermination;

¢, est la concentration réelle, exprimée en moles par litre,
de la solution titrée d'acide chlorhydrique (3.2.2.5); ‘

m est la masse, en grammes, de la prise d’'essai
{3.2.4.1.1); ' !

2,56 estla masse, en grammes, d'acétate de vinyle corfes-
pondant & 1,00 ml de solution d‘acide chlorhydrique,
c¢{HCl) = 0,300 mol/\.
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3.2.5.2 Réaliser deux déterminations. Si les résultats différent
de plus de 1 % (m/m), recommencer la détermination. Donner
la moyenne arithmétique de deux déterminations.

3.2.6 Rapport d'essai
Le rapport d'essai doit contenir les indications suivantes:

a) référence & la présente Norme internationale et a la
méthode utilisée;

b) identification compléte de i'échantillon;

c) résultat exprimé conformément a 3.2.5.2.

4 Méthodes de contrdle {(Exemples)
4.1 Meéthode par spectrométrie infrarouge

4.1.1 Principe

La teneur en acétate de vinyle est déterminée par spectrométrie
infrarouge. Cette méthode consiste a déterminer le rapport des
absorbances des bandes v(CHy) 4 2678 cm~"1 et 2v(CO) a
3460 cm—' d'un fiim d’E/VAC d'épaisseur comprise entre
50 um et 300 um. Le rapport des absorbances est converti en
teneur en acétate de vinyle en utilisant une courbe d’étalonnage
établie a l'aide d'étalons d'E/VAC de teneurs connues en acé-
tate de vinyle.

I n'est pas nécessaire de connaitre I'épaisseur exacte du film,
une bande infrarouge étant utilisée comme étalon interne.

NOTES

-1 Cette. méthode . convient pour des échantillons contenant
10 % {m/m) ou plus de VAC.

2 Le pic de I'étalon interne 4 3 605 cm~ ! peut également &tre utilisé 3
la place du pic & 2 678 cm ™~ pour des échantillons d'épaisseurs supé-
rieures 3 200 um. Lorsqu'’il est possible de réaliser un mesurage manuel
de 'épaisseur, elle peut étre utilisée 3 la place de V'absorbance du pic de
I’étalon interne.

3 D'autres pics de CO, par exemple a 610 cm~', 1020 cm™~?,
1250 cm~" et 1 743 cm~", peuvent 8tre utilisés & la place du pic
3460 cm~1, avec une épaisseur d’échantillon appropriée & la teneur en
VAC de I'échantillon.

4.1.2 Appareillage et produits

Matériel courant de laboratoire, et

4.1.2.1 Spectrométre infrarouge, gamme de nombres
d'onde 4000 cm=-' 3 600 cm~', capable de résolution a
Tem™=T,

4.1.2.2 Porte-film.
4.1.2.3 Obturateur de faisceau.

4.1.2.4 Presse a chaud, développant au moins 10 MPa et
possédant des plateaux chauffants pouvant atteindre au moins
150 °C.

4.1.2.5 Etalons d’E/VAC, dont les teneurs en acétate de
vinyle doivent étre déterminées a |'aide de I'une des méthodes
de référence décrites dans l'article 3.

4.1.3 Mode opératoire

4.1.3.1 Préparation des films |

Mouler des films d’épaisseur constante é I'aide de la presse &

chaud (4.1.2.4) a environ 150 °C. Les epélsseurs des films doi-

vent étre |
i

— 200 m 3300 pm, pour des teneUrs en VAC inférieures
ou égales & 10 % (m/m); |

— B0 um a 150 um, pour des teneun‘s en VAC supérieures
a 10 % (m/m).

NOTES

1 Pour faciliter le moulage et éviter le colla?e de I'E/VAC, un film
mince de polytétrafluoroéthyléne (PTFE) peut etre placé entre 'E/VAC
et le moule. i

2 Quand la teneur en VAC est inférieure ou. égale 420 % (m/m), le

film de PTFE peut étre remplacé par une feuillle; d’aluminium.
4.1.3.2 Mesurage

4.1.3.2.1 Etalonner 'abscisse (nombre ﬁonde) et ajuster le
zéro de {'absorbance [pour 100 % de tranSmlssron du spectro-
métre |nfrarouge (4.1.2.1)].

4.1.3.2.2 Introduire un film préparé én 4.1.3.1 d’étalon
d'E/VAC (4.1.2.5) dans le porte-film (4.1 .2}\2) et placer I'ensem-
ble dans le faisceau de mesure du spectrdmétre.

4.1.3.2.3 Ajuster la ligne de base avec Iobturateur (4.1.2.3)
du faisceau de référence. |

|
4.1.3.2.4 Enregistrer le spectre de 4 000 cm~" 42 000 cm .

4.1.3.25 Tracer les lignes de base tangen#es aux épaulements
des bandes situés d’une part a 3 520 cmj1 et 3400 cm~' et
d’autre part 4 3280 cm~' et 2430 cm 1, conformément ala

figure 1.

4.1.3.2.6 Déterminer les absorbances \é 3460 cm~! et
2678 cm~1, (Voir les exemples de détermlnatlon de l'absor-
bance donnés & la figure 1.)

4.1.3.2.7 Recommencer les mesures 4.1.3.2.2 3 4.1.3.2.6 sur
le film préparé en 4.1.3.1 de chacun des autres étalons
d’E/VAC (4.1.2.5) et celui dont la teneur en VAC est & détermi-
ner, sans changement des conditions opératoires {par exemple
vitesse de balayage, domaine de mesure, bdlance fente, sensi-
bilité, etc.) du spectrométre. |

4.1.3.3 Courbe d'étalonnage

La courbe d’étalonnage est établie avec une série de valeurs de
teneur en-VAC obtenues a partir de la méthode de référence
(3.1 ou 3.2} et le rapport absorbance (@ 460)/absorbance
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Figure 1 — Exemple de spectre infrarouge et de détermination de I'absorbance
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(2 678) est déterminé selon le mode opératoire (4.1.3.1 et
4.1.3.2) avec les étalons d’'E/VAC. Un exemple de courbe
d’étalonnage est donné a la figure 2.

4.1.4 Expression des résultats

La teneur en acétate de vinyle, exprimée en pourcentage en
masse, est déterminée par lecture de la teneur en VAC, selon le
rapport absorbance (3 460)/absorbance (2 678) de I'échantillon
lu sur la courbe d’étalonnage (figure 2). Si le rapport absor-
bance {3 460)/absorbance {2 678) de I'échantillon est situé sur
la partie rectiligne de la courbe d'étalonnage, la teneur en acé-
tate est donnée par la formule

Absorbance (3 460)
Absorbance (2 678)

ol K est le quotient de la teneur en VAC par le rapport absor-
bance (3 460)/absorbance (2 678} sur la partie rectiligne, déter-
miné sur la courbe d’étalonnage par la méthode des moindres
carrés.

4.15 Rapport d'essai
Le rapport d'essai doit contenir les indication suivantes:

a) référence 3 la présehte Norme internationale et a la
méthode utilisée;

b) identification complete de 'échantillon;

c) résultat exprimé conformément a:i4.1.4;

d) détails opératoires et incidents éventuels susceptibles
d’avoir agi sur le résultat.

4.2 Meéthode acidimétrique

4.2.1 Principe

Une prise d’essai est mise dans un four réglé a 350 °C. L'inté-
rieur du four est relié, par I'intermédiaire d’un tube en verre, 3
un flacon laveur contenant une solution d'hydroxyde de potas-
sium. A l'aide d’un courant chaud d’ azote, les pyrolysats sont
transférés dans le flacon laveur dans quuel le gaz de décompo-
sition acide est absorbé par la solution d’ hydroxyde de potas-
sium. Le volume de solution d’hydroxyde He potassium néces-
saire pour la phase d’absorption est alors détermlné par titrage
avec une solution titrée d’acide chlorhydrlque en présence de
phénolphtaléine comme indicateur.

4.2.2 Réactifs et produit

Au cours de I'analyse, utiliser uniquement| des réactifs de qua-
lité¢ analytique reconnue, et de I'eau dlsﬁlllée ou de l'eau de
pureté équivalente.

4.2.2.1 Hydroxyde de potassium, solution,
c(KOH) = 0,1 mol/l.
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Figure 2 — Exemple de courbe d’étalonnage
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4.2.2.2 Acide chlorhydrique, solution titrée,
c¢(HCl) = 0,1 mol/l.

4.2.2.3 Phénolphtaléine, solution d’indicateur.

Dissoudre 0,1 g de phénolphtaléine dans 100 mi d’éthanol.

4224 Azote.

4.2.3 Appareillage

Matériel courant de laboratoire, et

4.2.3.1 Four a pyrolyse, réglable & 350 °C.
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a) Corps et téte

ISO 8985 : 1989 (F)

4.2.3.2 Nacelles & combustion, en porcelaine vitrifiée, de.
110 mm de longueur, 12 mm de largeur et 8 mm de hauteur.

4.2.3.3 Flacon laveur de Durand, de 250 ml de capacité,
plaque en verre fritté 1), Un exemple est donné & la figure 3.

4.2.3.4 Burette & zéro automatique de Schellbach, d
50 ml de capacité.

4.2.3.5 Burettes a réservoir et & une graduation, de 50 m‘l'
et 100 ml de capacité respective.

4.2.3.6 Fiole conique, de 250 ml de capacité.

4.2.3.7 Balance analytique, d'une justesse de 0,1 mg.

Dimensions en millimétres
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b) Détail de la téte

Figure 3 — Flacon laveur de Durand

|

1)~ Correspond 3 la plaque en verre fritté type D1 diffusée sur le marché. Cette information est donnée a I'intention des utilisateurs de la présette
Norme internationale et ne signifie nullement que I'1SO approuve ou recommande I'emploi exclusif du produit ainsi désigné. Des produits équivalehts
peuvent étre utilisés s'il est démontré qu’ils conduisent aux mémes résultats. ’
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4.2.4. - Mode opératoire

4.2.4.1 Détermination

Peser, & 0,1 mg prés, environ 2,5 g d'échantilion dans une
nacelle & combustion (4.2.3.2). La mettre dans le four &
pyrolyse (4.2.3.1) préchauffé a 350 °C. Relier l'intérieur du
four, a l'aide d’un tube en verre, au flacon laveur (4.2.3.3) dans
lequel ont déja été versés par pipettage 100 ml de la solution
d’hydroxyde de potassium (4.2.2.1). Vérifier la position du
joint, lequel doit étre remplacé avant chaque nouvelle détermi-
nation, et passer alors I'azote {4.2.2.4) 4 un débitde 15 1/h dans
le four vers la solution d’hydroxyde de potassium contenue
dans le flacon laveur. Aprés environ 2 h, transférer 50 ml de la
solution d'hydroxyde de potassium du flacon laveur dans la
fiole conique {4.2.3.6) a l'aide d’une pipette et déterminer
I'hydroxyde de potassium qui n’a pas été absorbé par la décom-
position acide des gaz par titrage avec la solution titrée d’acide
chlorhydrique (4.2.2.2), en ajoutant quelques gouttes de la
solution de phénolphtaléine (4.2.2.3) comme indicateur.

4.2.4.2 Essai & blanc
Réaliser un essai a blanc parallélement & la détermination, en

suivant le méme mode opératoire et en utilisant les mémes
réactifs, mais en omettant la prise d'essai.

4.2.5 Expression des résultats

4.2.5.1 Mode de calcul

La teneur en acétate de vinyle, exprimée en pourcentage en
masse, est donnée par la formule

20Vs ~ Vg) x 0,860 9

m

ou
Vg est le volume, en millilitres, de la solution titrée d'acide
chlorhydrique {4.2.2.2) utilisé pour I'essai & blanc;

Ve estle volume, en miillilitres, de la solution titrée d’acide
chlorhydrique (4.2.2.2) utilisé pour la détermination;

m est la masse, en grammes, de la prise d'essai;

0,860 9 estla masse, en grammes, d’acétate de vinyle cor-
respondant a 1,00 ml de solutlon d'acide chlorhydrique,
c{HCl) = 0,100 mol/l.

4.25.2 Répétabilité

Les résultats obtenus par cette méthode sont répétables de
0.3 % (m/m) 30,5 % {(m/m).

4.2.6 Rapport d’'essai
Le rapport d’essai doit contenir les indications suivantes:

a). référence a la présente Norme internationale et a la
méthode utilisée;
b} identification compléte de I'échantillon;

c) résultat exprimé conformément & 4.2.5.1,

4.3 Méthode iodométrique

4.3.1 Principe

L'acétate de vinyle contenu dans une prise d‘essai est décom-
posé en acide acétique a 500 °C dans un systéme d'évacuation
d’un four & moufle. L'acide acétique est piégé dans un ballon
contenant une solution d’iodure de potassium-iodate de potas-
sium. Une quantité d'iode, équivalente a celle de |'acide acéti-
que, est libérée et déterminée par titrage avec une solution
titrée de thiosulfate de sodium, en présence d’amidon comme
indicateur.

4.3.2 Réactifs

Au cours de I'analyse,  utiliser uniquement}des réactifs de qua-
lit¢ analytique reconnue, et de V'eau dlstnlée ou de l'eau de
pureté équivalente. |

i

4.3.2.1 lodure de potassium (KI}- lodate de potassium
{KI1Qj3), solution neutralisée, ayant une cohcentratlon d'iodate
de potassium de 10 % (m/m) avecun excés d'iodure de potas-
sium,

4.3.2.2 Thiosulfate de sodium, solutiori titrée,
c(1/2 NayS503) = 0,1 mol/I.

4.3.2.3 Amidon, solution d'indicateur & 1 % (m/m).

4.3.3 Appareillage

Matériel courant de laboratoire, et
4.3.3.1 Four a moufle, réglable & 500 °C.
4.3.3.2 Balion a fond rond ou plat, de ﬁOO ml de capacité.
4.3.3.3 Robinet a trois \)oies.
4.3.3.4 Ampoule en verre, de 3 ml de capacité.
4.3.3.5 Microburette, de 5 ml de capacifié.
4.3.3.6 Pompe a vide. |

4.3.4 Mode opératoire

Pour des teneurs en acétate de vinyle inféti ieures ou égales a
5 % (m/m), peser, & 0,01 g prés, enwrpn 05g a 0,7g
d’échantillon dans 'ampoule en verre de 3 ml {4.3.3.4),
Pour des teneurs en acétate de vinylle supérieures 2
5 % (m/m), réduire la masse initiale en con{séquence. Dans ce
cas néanmoins, il est conseillé d'ajouter un homopolymére
basse densité (PE-LD), pour s'assurer que les vapeurs d’acide
acétique soient transférées quantltatlvement dans le ballon
(4.3.3.2). :

Relier I'ampoule en verre, le ballon et la pompe & vide (4.3.3.6}
au robinet a trois voies (4.3.3.3), en s'assurant que I'ampoule et
la ligne de vide sont en face I'une de I'autre. Dépressuriser le




