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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'1SO). L'élaboration des Normes internationales est en général confiée
aux comités techniques de I''SO. 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'lSO 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 regles données dans les Directives ISO/CEI,
Partie 3.

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 |'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 |'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 3451-5 a été élaborée parle comité technique 1SO/TC 61, Plastiques, sous-comité SC 5, Propriétés
physicochimiques.

Cette deuxiéme édition annule et remplace la premiére édition (ISO 3451-5:1989), dont elle constitue une
révision technique.

L'ISO 3451 comprend les parties suivantes; présentées Isous/le titre général Plastiques — Détermination du
taux de cendres:

— Partie 1: Méthodes générales

— Partie 2: Matieres poly(téréphtalate d'alkylene)

— Partie 3: Acétate de cellulose non plastifié

— Partie 4: Polyamides

— Partie 5: Poly(chlorure de vinyle)
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NORME INTERNATIONALE ISO 3451-5:2002(F)

Plastiques — Détermination du taux de cendres —

Partie 5:
Poly(chlorure de vinyle)

AVERTISSEMENT — L'utilisation de la présente partie de I'ISO 3451 peut impliquer I'utilisation de
produits chimiques, de matériaux ou la mise en ceuvre de modes opératoires et d'appareillages a
caractére dangereux. La présente norme n’est pas censée aborder tous les problémes de sécurité liés
a son utilisation. Il incombe a I'utilisateur de la présente norme d’établir avant de I'utiliser des pratiques

d’hygiéne et de sécurité appropriées et de déterminer I'applicabilité des restrictions réglementaires.

La décomposition thermique du poly(chlorure de vinyle) produit de I'acide chlorhydrique et il convient
de prendre des précautions pour éviter I'inhalation des fumées.

1 Domaine d'application

La présente partie de I''SO 3451 spécifie trois. méthodespout la détermination du taux de cendres du
poly(chlorure de vinyle). Les modes operatoires généraux donnés dans I'SO 3451-1 sont suivis. Pour les
cendres, on utilise la méthode A, tandis que pour les cendres sulfatées, on applique les méthodes B et C. Les
trois méthodes peuvent étre utilisées pour lesrésines, les'compositions et les produits finis. Les méthodes B et
C sont applicables eniprésencede composés:contenant-ducplomb. '

2 Référence normative

Le document normatif suivant contient des dispositions qui, par suite de la référence qui y est faite, constituent
des dispositions valables pour la présente partie de I''SO 3451. Pour les références datées, les amendements
ultérieurs ou les révisions de cette publication ne s'appliquent pas. Toutefois, les parties prenantes aux accords
fondés sur la présente partie de I''SO 3451 sont invitées a rechercher la possibilité d'appliquer I'édition la plus
récente du document normatif indiqué ci-aprés. Pour les références non datées, la derniére édition du
document normatif en référence s'applique. Les membres de I'|SO et de la CEIl possédent le registre des
Normes internationales en vigueur.

ISO 3451-1:1997, Plastiques — Détermination du taux de cendres — Partie 1: Méthodes générales
3 Principe

3.1 Méthode A (calcination directe)

La matiére organique d'une prise d'essai est calcinée et le résidu est chauffé a 950 °C jusqu'a masse
constante.

3.2 Méthode B (calcination, avec traitement a l'acide sulfurique aprés combustion)

La matiére organique d'une prise d'essai est calcinée et le résidu est transformé en sulfates en utilisant de
I'acide sulfurique concentré et, finalement, le résidu est chauffé a 950 °C jusqu'a masse constante.

© ISO 2002 — Tous droits réservés 1
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3.3 Méthode C (calcination, avec traitement a I'acide sulfurique avant combustion)

La matiére organique d'une prise d'essai est calcinée aprés addition d'acide sulfurique concentré et, finalement,
le résidu est chauffé a 950 °C jusqu'a masse constante. Cette méthode est préférable a la méthode B car elle
est caractérisée par une meilleure reproductibilité des résultats.

L'emploi de la méthode B ou C est recommandé en présence de composés contenant du plomb.

4 Réactifs (pour les méthodes B et C uniquement)
4.1 Acide sulfurique, ayant une masse volumique de 1,84 g/ml, de qualité analytique reconnue.
4.2 Acide acétique, a 100 %, de qualité analytique reconnue.

AVERTISSEMENT — Il convient de prendre des précautions lors de la manipulation de l'acide
sulfurique et de I'acide acétique.

5 Appareillage

Appareillage tel que spécifié dans I''SO 3451-1, et notamment:

5.1 Creuset en silice, en platine ou en porcelaine muni d'un couvercle, avec un diameétre de la partie
supérieure de 45 mm a 75 mm, et de hauteur égale au diamétre. Ses dimensions doivent étre suffisantes pour
gu'il ne soit pas rempli a plus de lamaitiéar layprise d'essai:

5.2 Bec Bunsen, avec triangle en silice et trépied, ou tout autre dispositifide chauffage approprié.

5.3 Four acalcination ou four a micro-ondes, a controle thermostatique a 950 °C =4 50 °C.

5.4 Pipettes, de capacité appropriéei(pouriescméthodes B et T seulement).

AVERTISSEMENT — En 7.3.4 et 7.4.3, il est nécessaire d'utiliser une pipette pour ajouter |'acide
sulfurique concentré. L'acide doit étre introduit dans la pipette au moyen d'un dispositif technique

approprié (une pipette avec poire aspirante) et ne doit jamais étre aspiré par la bouche.

5.5 Dessiccateur, contenant un agent desséchant efficace qui ne doit pas réagir chimiguement avec les
constituants de la cendre.

NOTE Dans quelques cas, l'affinité de la cendre pour I'eau peut étre plus grande que celle des agents desséchants
couramment utilisés.

5.6 Balance analytique, ayant une exactitude de 0,1 mg.

5.7 Vases a peser.

6 Précautions de sécurité

6.1 Toujours porter des lunettes de sécurité pour travailler au laboratoire.

6.2 Prendre toutes les précautions normales de sécurité en cas de travail avec une flamme nue ou a des
températures élevées. Utiliser des gants isolants et de longues pinces a creuset pour introduire les échantillons

dans le four a calcination ou les en sortir.

6.3 Chauffer I'échantillon sous une hotte de laboratoire et, pour la calcination, utiliser un four convenablement
ventilé.

6.4 Lire attentivement les avertissements donnés en début de texte et a l'article 4 et aux paragraphes 5.4 et
7.4.3.
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7 Mode opératoire

7.1 Prise d'essai

La taille de prise d'essai recommandée est indiquée au Tableau 1.

Tableau 1 — Masse de la prise d'essai

. i Prise d'essai
Echantillon
g
Résine 5
Mélange sec ou granulés, produits avec charge > 10 % 2
Mélange sec ou granulés, produits sans charge ou avec charge < 10 % 5

7.2 Méthode A (détermination des cendres non sulfatées)

7.2.1 Chauffer le creuset propre et son couvercle (5.1) dans le four a calcination (5.3) & 950 °C 50 °C
pendant 10 min et le faire refroidir dans le dessiccateur (5.5) jusqu'a température ambiante. Peser le creuset
muni de son couvercle a 0,1 mg pres.

7.2.2 Introduire une quantité appropriée d'échantillon (voir Tableau 1) dans le creuset (il est préférable de
couper en petits morceaux les échantillons provenant deproduits finis). Peser,le creuset muni de son couvercle
et contenant la prise d'essai a 0,1 mg pres et calculer la masse de la prise d'essai (11).

7.2.3 Chauffer le creuset directement a l'aide du dispositif de chauffage (5.2) de fagon a ce que Ia prise d'essai
se consume doucement et éviter ainsi les pertes.de cendres. Poursuivre cette opération jusqu'a cessation du
dégagement de fumée.

Si la combustion est violente, il est possible d'introduire la prise d'essai en plusieurs fois.

7.2.4 Fermer partiellement le creuset avec un couvercle de facon a ce que les matiéres volatiles n'entrainent
pas les particules de cendres. Placer le creuset a I'entrée du four a calcination maintenu a 950 °C + 50 °C (la
température a I'entrée est d'environ 300 °C a 400 °C), puis introduire doucement le creuset a l'intérieur du four.
Calciner pendant 30 min a 950 °C + 50 °C.

Il est recommandé que le couvercle soit concu de facon telle que, placé sur le creuset, il soit bien adapté mais
n'obture pas totalement le creuset.

7.2.5 Retirer le creuset muni de son couvercle du four. Le placer dans le dessiccateur, le laisser refroidir
jusqu'a température ambiante et le peser a 0,1 mg prés (m.).

7.2.6 Calciner a nouveau, dans les mémes conditions, jusqu'a masse constante, c'est-a-dire jusqu'a ce que
les résultats de deux pesées consécutives ne different pas de plus de 0,5 mg. La durée totale de chauffage
dans le four ne doit toutefois pas dépasser 3 h. Si cette durée ne permet pas d'obtenir une masse constante,
utiliser la masse obtenue au bout de 3 h pour calculer les résultats d'essai.

7.3 Méthode B (détermination des cendres sulfatées)
7.3.1 Procéder comme précisé en 7.2.1.
7.3.2 Procéder comme précisé en 7.2.2.

7.3.3 Procéder comme précisé en 7.2.3.
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7.3.4 Aprés refroidissement du creuset et de son contenu, ajouter I'acide sulfurique (4.1) goutte a goutte a
l'aide d'une pipette (5.4) de capacité appropriée, jusqu'a ce que le résidu soit compléetement imprégné. Chauffer
soigneusement a l'aide d'un dispositif de chauffage approprié (5.2) jusqu'a cessation du dégagement de fumée,
en évitant les éclaboussures du contenu du creuset.

7.3.5 Si, apres le refroidissement du creuset, le carbone est encore visible, ajouter 1 a 5 gouttes d'acide
sulfurique et chauffer de nouveau jusqu'a cessation du dégagement de fumée blanche.

7.3.6 Placer le creuset a I'entrée du four a calcination (5.3) réglé a 950 °C 4 50 °C et procéder comme
précisé en 7.2.4, 7.2.5 et 7.2.6. Le résidu apres calcination doit étre gris ou blanc, mais pas noir.

7.4 Méthode C (détermination des cendres sulfatées)
7.4.1 Procéder comme précisé en 7.2.1.
7.4.2 Procéder comme précisé en 7.2.2.

7.4.3 Alaide d'une pipette, ajouter goutte & goutte la plus faible quantité possible d'acide sulfurique concentré
(4.1) nécessaire pour humidifier uniformément la prise d'essai. Fermer le creuset avec le couvercle et faire
chauffer a l'aide du dispositif de chauffage. Poursuivre le présent mode opératoire jusqu'a la fin des processus
de craquage et de carbonisation.

Dans les cas ou I'acide sulfurique a tendance a déborder du creuset ou forsque, malgré les précautions prises,
une partie de la prise d'essai est perdue sous.leffetid:unelréactionjviolente, l'acide sulfurique concentré peut
étre remplacé par un mélange d'acide acétique et d'acide sulfurique ‘coneentrés. Toutefois, I'utilisation de ce
mélange d'acides doit faire I'objet d'un accord entre les parties intéressées et étre mentionné dans le rapport
d'essai.

AVERTISSEMENT — |l est nécessaire de procéder a la carbonisation avant I'allumage car I'introduction
du creuset dans le four immédiatement aprés I'ajout de I'acide sulfurique provoque une combustion
explosive.

Il convient de faire preuve de prudence lors de la manipulation du mélange d'acide acétique et d'acide
sulfurique concentrés.

7.4.4 Procéder comme précisé en 7.2.4.
7.4.5 Procéder comme précisé en 7.2.5.

7.4.6 Procéder comme précisé en 7.2.6.

8 Nombre de déterminations

Effectuer deux déterminations. Calculer la moyenne arithmétique des résultats. Si les résultats individuels
d'essai different de plus de 5% de leur moyenne, répéter le mode opératoire jusqu'a ce que deux résultats
consécultifs ne different pas l'un de l'autre de plus de 5 % de leur moyenne.

9 Expression des résultats

Le taux de cendres non sulfatées (méthode A) ou le taux de cendres sulfatées (méthodes B et C), exprimé en
grammes pour 100 g d'échantillon, est donné par la formule

4 © 1SO 2002 — Tous droits réservés
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my
— X 100

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

my est la masse de cendres obtenue, en grammes.

10 Exactitude et fidélité

L'exactitude et la fidélité des présentes méthodes ne sont pas connues par manque de résultats d'essais
interlaboratoires. Etant donné la large gamme des formulations contenant du poly(chlorure de vinyle), il n'est
pas possible d'établir de limites spécifiques pour toutes.

11 Rapport d'essai

Le rapport d'essai doit contenir les indications suivantes:
a) une référence a la présente partie de I''SO 3451;

b) tous les détails permettant l'identification compléte de I'échantillon, comprenant le type, le numéro de code
du producteur, la source, la marque commerciale, etc.;

c) la méthode utilisée (méthode A, B ou C);

d) la masse de chacune des deux prises d'essai utilisées;

e) les résultats individuels des deux déterminations ‘et le taux.de icendres moyen;

f) si une masse constante n'a pas été atteinte au terme d'une durée totale de 3 h, le mentionner (voir 7.2.6);

g) en cas d'utilisation d'un, mélange .d'acide acétique. et d'acide sulfurique, concentrés dans le cadre de la
méthode C, mentionner la concentration de ,chaque acide dans le mélange (voir 7.4.3);

h) la date de l'essai.
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