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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''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'ISO 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.

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

L’attention est appelée sur le fait que certains des éléments de la présente partie de I'lSO 3262 peuvent faire
I'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.

La Norme internationale I1SO 3262-17 a été élaborée par le comité technique ISO/TC 35, Peintures et vernis,
sous-comité SC 2, Pigments et matieres de charge.

La présente partie de I'lSO 3262 et les autres parties (voir ci-dessous) annulent et remplacent I''SO 3262:1975, qui
a fait I'objet d’une révision technique. La partie 1 comprend la définition du terme «matiere de charge» et présente
un certain nombre de méthodes d’essai qui s’appliquent a la plupart des matiéres de charge; la partie 2 et les
parties suivantes prescrivent les exigences et, s’il y a lieu, les méthodes d’'essai particulieres s’appliquant a des
matiéres de charge données.

L'1SO 3262 comprend les parties suivantes, présentées sous le titre général Matiéres de charge pour peintures —
Spécifications et méthodes d’essar:

— Partie 1. Introduction et méthodes d’essai générales

— Partie 2: Barytine (sulfate de baryum naturel)

— Partie 3: Blanc fixe

— Partie 4: Craie

— Partie 5: Carbonate de calcium cristallin naturel

— Partie 6: Carbonate de calcium précipité

— Partie 7: Dolomite

—  Partie 8: Kaolin naturel

— Partie 9: Kaolin calciné

— Partie 10: Talc et chlorite naturels sous forme lamellaire

— Partie 11: Talc naturel sous forme lamellaire, contenant des carbonates
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— Partie 12: Mica de type muscovite

— Partie 13: Quartz naturel broyé

— Partie 14: Cristobalite

— Partie 15: Silice vitreuse

— Partie 16: Alumines hydratées

— Partie 17: Silicate de calcium précipité

— Partie 18: Silicoaluminate de sodium précipité

— Partie 19: Silice précipitée

— Partie 20: Silice pyrogénée

— Partie 21: Sable de silice (quartz naturel non broygé)

— Partie 22: Kieselguhr, flux-calciné
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NORME INTERNATIONALE ISO 3262-17:2000(F)

Matiéres de charge pour peintures — Spécifications et méthodes
d'essai —

Partie 17:
Silicate de calcium précipité

1 Domaine d'application

La présente partie de I''SO 3262 prescrit les spécifications et les méthodes d'essai correspondantes pour le silicate
de calcium précipité.

2 Références normatives

Les documents normatifs suivants contiennent des dispositions qui, par suite de la référence qui y est faite,
constituent des dispositions valables pour la présente partie de I''SO 3262. Pour les références datées, les
amendements ultérieurs ou les révisions de ces publications ne s'appliquent pas. Toutefois, les parties prenantes
aux accords fondés sur la présente partie de I''SO 3262 sont invitées a rechercher la possibilité d’appliquer les
éditions les plus récentes des documents normatifs indiqués ci-aprés. Pour les références non datées, la derniére
édition du document normatif en référence s'applique. Les membres de I'l|SO et de la CEl possédent le registre des
Normes internationales en vigueur.

ISO 648:1977, Verrerie de laboratoire — Pipettes a un trait.

ISO 787-2:1981, Méthodes générales d'essai des pigments et matieres de charge — Partie 2: Détermination des
matiéres volatiles a 105 °C.

ISO 787-5:1980, Méthodes générales d'essai des pigments et matieres de charge — Partie 5: Détermination de la
prise d'huile.

ISO 787-9:1981, Méthodes générales d'essai des pigments et matiéres de charge — Partie 9: Détermination du pH
d'une suspension aqueuse.

ISO 3262-1:1997, Matieres de charge pour peintures — Spécifications et méthodes d'essai — Partie 1:
Introduction et méthodes d'essai générales.

ISO 3696:1987, Eau pour laboratoire a usage analytique — Spécification et méthodes d'essai.

ISO 5794-1:1994, Ingrédients de mélange de caoutchouc — Silices hydratées précipitées — Partie 1: Essais sur le
produit brut.

ISO 15528:—Y, Peintures, vernis et matiéres premiéres pour peintures et vernis — Echantillonnage.

1) A publier. (Révision de I''SO 842:1984 et de I''SO 1512:1991)
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3 Terme et définition

Pour les besoins de la présente partie de I''SO 3262, le terme et la définition suivants s'appliquent.

3.1
silicate de calcium précipité

silicate amorphe précipité par réaction d'une solution de silicate de sodium avec un acide minéral et/ou un sel de

calcium

4 Spécifications et méthodes d'essai

Pour le silicate de calcium précipité conforme a la présente partie de I''SO 3262, les spécifications essentielles sont

données dans le Tableau 1 et les spécifications optionnelles dans le Tableau 2.

Tableau 1 — Spécifications essentielles

Caractéristique Unité Spécification Méthode d'essai
Teneur en silice, min. 75 Voir article 6 ou 7
Teneur en oxydes
% (m/m) l1a5
— Na,O
Voir article 7
— CaOo 2a24
Refus sur tamis de 45 um, max. % (m/m) 2 Voir article 8
Matiéres volatiles a 105 °C, max. % (m/m) 10 ISO 787-2
Perte au feu % (m/m) 3a10 1ISO 3262-1
Prise d'huile&, min. g/100 g 80 ISO 787-5
pH de la suspension aqueuse — 8ail2 ISO 787-9

a

Une méthode d'essai permettant une meilleure reproductibilité et une meilleure répétabilité est décrite dans la norme
ASTM D 2414-97, Standard Test method for carbon black — n-Dibutyl phthalate absorption number. Les résultats ne
peuvent cependant pas étre comparés directement avec ceux de la prise d'huile selon I''SO 787-5.

Tableau 2 — Spécifications optionnelles

Caractéristique Unité Spécification Méthode d'essai
Répartition granulométrique % (m/m) A convenir entre les parties
(méthode instrumentale) concernées
Blancheur % A convenir entre les A convenir entre les parties

parties concernées concernées 2
Surface spécifique m2/g ISO 5794-1:1994, annexe D

a

Méthode d'essai en cours d'élaboration.

5 Echantillonnage

Prélever un échantillon représentatif du produit a essayer, comme décrit dans I''SO 15528.
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6 Détermination de la teneur en silice

6.1 Principe

Une prise d’essai est traitée plusieurs fois a I'acide chlorhydrique et évaporée jusqu'a siccité. Pour rendre I'acide
silicique déshydraté ainsi obtenu aussi insoluble que possible, on le chauffe pendant 2h a (140 +5) °C. Les
chlorures éventuellement présents sont extraits par traitement du précipité a l'acide chlorhydrique dilué a chaud.

Le précipité est calciné a 1 000 °C, donnant un dioxyde de silicium impur qui est traité avec un mélange d'acide

sulfurique et d’acide fluorhydrique. Le tétrafluorure de silicium obtenu est évaporé et la teneur en silice est calculée
a partir de la perte de masse.

6.2 Reéactifs

Au cours de l'analyse, utiliser uniguement des réactifs de qualité analytique reconnue et de l'eau d'au moins
gualité 3 selon I''SO 3696.

6.2.1 Acide chlorhydrique , concentré & environ 32 % (m/m), p~ 1,16 g/ml.

6.2.2 Acide chlorhydrique , dilué 1 + 1.

Ajouter 1 volume d'acide chlorhydrique concentré (6.2.1) a 1 volume d'eau.

6.2.3 Acide sulfurique , dilué 1 + 1.

Ajouter lentement 1 volume d'acide sulfurique concentré a environ 96 % (mvim), p~ 1,84 g/ml, & 1 volume d'eau.

6.2.4 Acide fluorhydrique , concentré a environ 40 % (mvm), p~ 1,13 g/ml.

6.3 Appareillage

Matériel courant de laboratoire, et

6.3.1 Capsule.

6.3.2 Creuset en platine.

6.3.3 Bain d'eau, pouvant étre maintenu a 100 °C.

6.3.4 Evaporateur a infrarouge.

6.3.5 Four a moufle , pouvant étre maintenu a (1 000 + 20) °C.
6.3.6 Etuve, pouvant étre maintenue a (140 + 5) °C.

6.3.7 Papier filtre.

Le papier filtre utilisé pour la filtration de la silice doit avoir une texture qui retient les plus petites particules de
précipité et permet néanmoins une filtration rapidez).

6.3.8 Dessiccateur, contenant du perchlorate de magnésium comme agent desséchant.

2) Par exemple Whatman n° 40 ou n° 41 ou Schleicher und Schull n° 589/2 «Bande blanche».
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6.4 Mode opératoire

6.4.1 Nombre de déterminations

Effectuer chaque détermination en double.

6.4.2 Prise d'essai

Peser, a 0,2 mg pres, environ 1 g (my) de I'échantillon (voir article 5) dans la capsule (6.3.1).

6.4.3 Détermination

Ajouter lentement 20 ml d'acide chlorhydrique concentré (6.2.1) et évaporer jusqu'a siccité sous I'évaporateur a
infrarouge (6.3.4). Ajouter a nouveau 20 ml d'acide chlorhydrique concentré et laisser évaporer jusqu'a Ssiccité.
Répéter cette opération encore une fois. Aprés la troisieme évaporation, placer la capsule pendant 2 h dans I'étuve
(6.3.6) maintenue a (140 £ 5) °C.

Retirer la capsule de I'étuve et laisser refroidir. Ajouter au résidu dans la capsule 50 ml d'acide chlorhydrique dilué
1+ 1 (6.2.2), porter au bain-d'eau (6.3.3) a 100 °C pendant environ 20 min. Filtrer sur un papier filtre approprié
(6.3.7) et laver le résidu sur le filtre avec de I'eau chaude jusqu'a neutralité.

Verser le filtrat et les eaux de lavage dans la capsule de départ, et évaporer jusqu'a siccité. Répéter I'évaporation
deux autres fois en ajoutant chaque fois 10 ml d'acide chlorhydrique concentré au résidu. Apres la troisiéme
évaporation, chauffer a (140 £ 5) °C pendant 2 h dans I'étuve.

Ajouter au résidu, dans la capsule, 20 ml d'acide chlorhydrique dilué 1 + 1, porter au bain d'eau a 100 °C pendant
environ 10 min. Filtrer sur un papier filtre neuf et laver le résidu sur le filtre avec de I'eau chaude jusqu'a neutralité
des ringures.

Si I'on considére que ceci est nécessaire, vérifier si le filtrat contient du silicium qui n’a pas été retenu par le filtre.

Placer les deux filtres avec les précipités lavés dans le creuset en platine (6.3.2). Sécher a basse température,
puis calciner dans le four a moufle (6.3.5) a (1 000 + 20) °C jusqu'a masse constante (il faut environ 1 h) et laisser
refroidir dans le dessiccateur (6.3.8). Peser le précipité calciné a 0,2 mg prés (my).

Mouiller le précipité calciné dans le creuset en platine avec 2 ml a 3 ml d'eau, 1 ml d'acide sulfurique dilué 1 +1
(6.2.3) et 15 ml d'acide fluorhydrique (6.2.4) et évaporer jusqu'a consistance sirupeuse, en prenant soin d'éviter
des pertes par projection. Laisser refroidir le creuset et, en le retournant, laver les cétés avec de petites quantités
d'eau. Ajouter encore 10 ml d'acide fluorhydrique et évaporer jusqu'a siccité. Si I'évaporation du tétrafluorure de
silicium n'est pas compléte, ajouter encore 10 ml d'acide fluorhydrique et évaporer de nouveau jusqu'a siccité.

Chauffer le résidu jusqu'a ce qu'il n'y ait plus de dégagement de fumées blanches, puis calciner dans le four a
moufle a (1 000 + 20) °C pendant 30 min. Retirer le creuset du four, laisser refroidir dans le dessiccateur et peser a
0,2 mg pres (my).

6.4.4 Détermination de la perte au feu totale
Peser, a 0,2 mg pres, environ 1 g (mg) de I'échantillon (voir article 5) dans le creuset en platine.

NOTE Il est possible de procéder en méme temps a la pesée de la prise d'essai pour la détermination de la teneur en
silice (voir 6.4.2) et pour la détermination de la perte au feu totale.

Calciner la prise d'essai dans le four a moufle (6.3.5) a (1 000 + 20) °C jusqu'a masse constante (il faut environ 2 h)
et laisser refroidir dans le dessiccateur. Peser la prise d'essai calcinée a 0,2 mg pres (my).
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