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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 à cet effet. Les 
organisations internationales, gouvernementales et non gouvernemen- 
tales, en liaison avec I’ISO participent également aux travaux. L’ISO colla- 
bore étroitement avec la Commission électrotechnique internationale (CEI) 
en ce qui concerne la normalisation électrotechnique. 

Les projets de Normes internationales adoptés par les comités techniques 
sont soumis aux comités membres pour vote. Leur publication comme 
Normes internationales requiert l’approbation de 75 % au moins des co- 
mités membres votants. 

La Norme internationale ISO 9397 a été élaborée par le comité technique 
lSO/TC 61, P/as tiques, sous-comité SC 12, Matériaux 
thermodurcissables. 

Cette deuxième édition annule et remplace la première édition 
(ISO 9397:1989), dont elle constitue une révision mineure. 

0 ISO 1995 
Droits de reproduction réservés. Sauf prescription différente, aucune partie de cette publi- 
cation ne peut être reproduite ni utilisée sous quelque forme que ce soit et par aucun pro- 
cédé, électronique ou mécanique, y compris la photocopie et les microfilms, sans l’accord 
écrit de l’éditeur. 
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NORME INTERNATIONALE 0 60 ISO 9397:1995(F) 

Plastiques - Résines phénoliques - Dosage du 
formaldéhyde libre - Méthode au chlorhydrate 
d’hydroxylamine 

1 Domaine d’application 

La présente Norme internationale prescrit une mé- 
thode titrimétrique pour le dosage du formaldéhyde 
libre dans les résines phénoliques, en solution 
aqueuse et en solution organique. 

La méthode est applicable aux résines phénoliques 
dont la teneur en formaldéhyde libre est inférieure ou 
égale à 15 % (m/m). Pour des teneurs comprises en- 
tre 15 % (m/m) et 30 % (m/m), il y a lieu d’ajuster en 
conséquence la concentration des solutions titrées. 
Cette méthode ne doit pas être utilisée en présence 
d’hexaméthylènetétramine. 

2 Références normatives 

Les normes suivantes contiennent des dispositions 
qui, par suite de la référence qui en est faite, consti- 
tuent des dispositions valables pour la présente 
Norme internationale. Au moment de la publication, 

les éditions indiquées étaient en vigueur. Toute 
norme est sujette à révision et les parties prenantes 
des accords fondés sur la présente Norme internatio- 
nale sont invitées à rechercher la possibilité d’appli- 
quer les éditions les plus récentes des normes 
indiquées ci-après. Les membres de la CEI et de I’ISO 
possèdent le registre des Normes internationales en 
vigueur à un moment donné. 

ISO 9020:1994, Liants pour peintures et vernis - 
Dosage du formaldéhyde libre dans les résines ami- 
noplastes - Méthode titrimétrique au sulfite de so- 
dium (Publiée actuellement en anglais seulement). 

ISO 11402:1993, Plastiques - Résines de conden- 
sa tion - Dé termina tion du formaldéh yde libre. 

3 Choix des méthodes 

Les méthodes disponibles pour le dosage du formal- 
déhyde libre dans les résines sont résumées dans le 
tableau 1. 

Méthode 

Méthode au chlorhydrate 

Tableau 1 - Choix des méthodes 

Appropriée à l’essai des 

Résines phénoliques et résines furanniques (non 
modifiées par une résine urée ou melamine) 

À réaliser conformément à 
1 

ISO 9397 

Méthode au sulfite de sodium Résines urée, résines mélamine, résines ISO 9020 
furanniques, résines urée-formaldéhyde et résines 
furanne-urée 

Méthode au KCN Résines mélamine-phénol, résines urée-phénol et ISO 11402 
résines urée-mélamine-phénol 

/ 
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4 Principe 

Le formaldéhyde libre présent dans une prise d’essai 
et transformé en oxime par le chlorhydrate d’hydro- 
xylamine. L’acide chlorhydrique formé au cours de 
cette réaction est déterminé par titrage potentiomé- 
trique à l’aide d’une solution d’hydroxyde de sodium. 

H\ 
C = 0 + 

H\ 

H’ H’ 
N - OH,HCl - 

H\ r - hl -OH + HC1 + Hz0 
H’ 

L - I\ 

Réaction d’oxima t on 

5 Réactifs 

Au cours de l’analyse, utiliser uni iquement des réactifs 
de qualité analytique reconnue, et de l’eau distillée ou 
de l’eau de pureté équivalente. 

5.1 Chlorhydrate d’hydroxylamine, solution à 
10 % (m/m) dont le pH a été ajusté à 3,5 par addition 
de solution d’hydroxyde de sodium. 

5.2 Hydroxyde de sodium, solutions titrées, 
c(NaOH) = 1 mol/1 et c(NaOH) = 0,l mol/l. 

5.3 Acide chlorhydrique, solutions titrées, 
c(HCI) = 1 mol/1 et C(H~I) = 0,l mol/l. 

5.4 Méthanol, exempt d’aldéhyde et de cétone. 

5.5 Propanol-2, exempt d’aldéhyde et de cétone. 

6 Appareillage 

Matériel courant de laboratoire, et 

6.1 Balance, précise à 0,l mg. 

6.2 pH-mètre, sensible à 0,l unité de pH, équipé 
d’une électrode indicatrice en verre et d’une électrode 
servant de référence au calomel. 

6.3 Agitateur magnétique. 

6.4 Burettes graduées, de 10 ml et 25 ml de capa- 
cité respective; cette dernière sera employée dans le 
cas où la teneur en formaldéhyde est supérieure à 
5 % (mlm). 

7 Mode opératoire 

7.1 Température d’essai 

Effectuer l’essai à une température de 23 “C + 1 “C. - 

7.2 Prise d’essai 

Peser, à 0,l mg près, dans un bécher de 250 ml, une 
masse de résine phénolique à analyser (de 1 g à 5 g, 
en fonction de la teneur présumée en formaldéhyde) 
(voir tableau 2). 

Tableau 2 

Teneur présumée 
en formaldéhyde 

% (m/m) 

<2 

2à4 

>4 

Masse de la prise d’essai 

g 

5,0 + 0,2 - 

3,0 + 0,2 - 

là2 

7.3 Dosage 

Ajouter au contenu du bécher, 50 ml de méthanol 
(5.4), ou 50 ml d’un mélange formé de 3 volumes de 
propanol-2 (5.5) et 1 volume d’eau, et agiter à l’aide 
de l’agitateur magnétique (6.3). Attendre que la dis- 
solution de la résine (ou l’homogénéisation) soit totale 
et que la température soit stabilisée à 23 “C + 1 “C. - 

Introduire les électrodes (6.2) dans la solution et, à 
l’aide de la solution d’acide chlorhydrique à 0,l mol/1 
(pour les résines neutralisées) ou 1 mol/1 (pour les ré- 
sines très alcalinisées) (5.3), amener le pH de la solu- 
tion à 3,5. 

Introduire ensuite, à l’aide d’une pipette, 25 ml de la 
solution de chlorhydrate d’hydroxylamine (5.1), pré- 
alablement portée à la température d’essai, soit 
23 “C + 1 “C. - 

Agiter durant 10 min + 1 min. - 

Titrer rapidement à l’aide de la solution d’hydroxyde 
de sodium à 1 mol/1 (ou 0,l mol/1 pour une faible te- 
neur en formaldéhyde) (5.2) contenue dans une bu- 
rette de capacité appropriée (6.4), en ramenant le pH 
à 3,5. 

7.4 Essai à blanc 

Effectuer, parallèlement au dosage et en suivant le 
même mode opératoire, un essai à blanc en em- 
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0 ISO ISO 9397:1995(F) 

ployant les mêmes réactifs que ceux utilisés 
dosage, mais en omettant la prise d’essai. 

8 Expression des résultats 

pour le 

8.1 Mode de calcul 

La teneur en formaldéhyde libre, exprimée en pour- 
centage en masse, est donnée par la formule 

WV, - vo) 

où 

C 

VO 

VI 

est la concentration réelle, exprimée en 
moles par litre, de la solution d’hydroxyde 
de sodium (5.2) utilisée; 

est le volume, en millilitres, de la solution 
d’hydroxyde de sodium (5.2) utilisé pour 
l’essai à blanc (7.4); 

est le volume, en millilitres, de la solution 
d’hydroxyde de sodium (5.2) utilisé pour le 
dosage (7.3); 

m est la masse, en grammes, de la prise 
d’essai (7.2). 

8.2 Fidélité 

Répétabilité: 0,2 % (m/m) (indépendante 
de la teneur en formaldéhyde 
de l’échantillon) 

Reproductibilité: 0,4 % (m/m) 

9 Rapport d’essai 

d’essai doit Le rapport 
vantes: 

contenir les indications sui- 

a) référence à la présente Norme internationale; 

b) tous renseignements nécessaires à l’identification 
de la résine soumise à l’essai; 

d 

dl 

résultat de l’essai, comme prescrit en 8.1 ; 

date de l’essai. 
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