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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 régles 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''SO 21627 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 ISO 21627-2 a été élaborée par le comité technique ISO/TC 61, Plastiques, sous-comité
SC 12, Matériaux thermodurcissables:

Cette premiére édition annule et remplace'1SQ,4583:1998j dont.elle constitue une révision technique.

L'ISO 21627 comprend les parties suivantes, présentées sous le titre général Plastiques — Résines époxydes —
Détermination de la teneur en chlore:

— Partie 1: Chlore inorganique

— Partie 2: Chlore facilement saponifiable

— Partie 3: Chlore total

iv © ISO 2002 — Tous droits réservés
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Introduction

La production des résines époxydes a base d'épichlorhydrine peut provoquer la formation d'impuretés contenant du
chlore telles que celles indiquées ci-aprés. Etant donné que ces impuretés pourraient amoindrir les propriétés finales
des résines une fois réticulées, il est nécessaire d'en contréler la formation. Comme leur nature chimique différe de
maniére significative, différentes méthodes sont nécessaires pour les analyser.

L'ISO 21627 spécifie des méthodes pour la détermination des chlorures organiques et inorganiques présents sous
forme d'impuretés dans les résines époxydes a base d'épichlorhydrine.

— Partie 1: Chlore inorganique (également appelé «chlore ionique»).

— Partie 2: Chlore facilement saponifiable, principalement chlore présent sous forme de chlorhydrine-1,2 résultant
d'une déshydrohalogénation incompléte.

— Partie 3: Chlore total, principalement toutes les substances chlorées organiques facilement saponifiables
[comme, par exemple, la chlorohydrine-1,2, la chlorohydrine-1,3 et le chloro-1 glycidyléther-2 (dérivé du
chlorométhyle)] qui résultent d'une déshydrohalogénation incompléte, et chlore inorganique présent dans la
prise d'essai de résine époxyde.

Etant donné que l'objet des parties 1 & 3 de I'SO 21627 différe, il convient de choisir I'une ou l'autre méthode, en
fonction des impuretés a mesurer.

Pour ce qui concerne les méthodes d'analyse applicables & d'autres, impuretés que celles décrites ci-apres, se
référer a I''SO 4615.

cI- Chlore'inorganique (ou chlore ionique)
_____ O—CH, —CH—CH, Chlorhydrine-1,2
| |
OH cCl
CH,CI
|
_____ O—CH Chlorhydrine-1,3
|
CH,OH
————— O—CH,—CH—0O—CH,—CH—CH, Chloro-1 glycidyléther-2
| N/ (dérivé du chlorométhyle)
CH,
|
of

Types d'impuretés caractéristiques du chlore inorganique et du chlore organique.
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Plastiques — Résines époxydes — Détermination de la teneur en
chlore —

Partie 2:
Chlore facilement saponifiable

AVERTISSEMENT — Il convient que l'utilisateur de la présente partie de I'lSO 21627 connaisse bien les
pratiques courantes de laboratoire. La présente norme n'a pas pour but de traiter tous les problémes de
sécurité qui sont, le cas échéant, liés a son utilisation. Il incombe a l'utilisateur de la présente norme
d'établir des pratiques appropriées en matiere d'hygiene et de sécurité, et de s'assurer de la conformité a la
réglementation nationale en vigueur.

1 Domaine d'application

La présente partie de I''SO 21627 spécifie une méthode pour le dosage du chlore facilement saponifiable dans les
résines époxydes.

La teneur en chlore facilement saponifiable est (lazguantité [de'chlote facilement saponifiable contenue dans une
guantité donnée de résine époxyde.

Les valeurs ainsi déterminées..sont. caractéristiques.de la. concentration.en chlore facilement saponifiable des
groupes chlorhydriques contenus dans ces-Composes.

2 Reéférences 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 21627. 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 21627 sont invitées a rechercher la possibilité d'appliquer les
éditions les plus récentes des documents normatifs indiqués ci-aprées. Pour les références non datées, la derniére
édition du document normatif en référence s'applique. Les membres de I''SO et de la CEI posséedent le registre des
Normes internationales en vigueur.

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

ISO 21627-1, Plastiques — Résines époxydes — Détermination de la teneur en chlore — Partie 1: Chlore
inorganique

3 Terme et définition
Pour les besoins de la présente partie de I'!SO 21627, le terme et la définition suivants s'appliquent.

3.1
chlore facilement saponifiable

qguantité de chlore saponifiable par la présente méthode, constitué principalement par le chlore présent a I'état de
chlorhydrine-1,2 qui résulte d'une déshydrohalogénation incompléte

© 1SO 2002 — Tous droits réservés 1
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4 Principe

Réaction des résines époxydes, excepté les esters de glycidyle, avec une solution de NaOH a température ambiante
dans du butoxy-2 éthanol.

Réaction des esters de glycidyle avec une solution de NaOH a 50 °C dans du méthanol.

Acidification du mélange et détermination de la concentration en ions chlorure résultant de la saponification, par
titrage potentiométrique au moyen d'une solution titrée de nitrate d'argent. Une correction est effectuée en raison de
la teneur en chlore inorganique de I'échantillon, déterminée par la méthode spécifiée dans I'ISO 21627-1.

5 Réactifs

Au cours de I'analyse, et sauf indication contraire, utiliser uniguement des réactifs de qualité analytique reconnue et
de I'eau de qualité 3 au moins conformément a I''SO 3696:1987.

5.1 Acide acétique cristallisable.

5.2 Butoxy-2 éthanol (éther monobutylique de I'éthyléneglycol), conservé a l'abri de la lumiére dans un flacon
teinté.

AVERTISSEMENT — Le butoxy-2 éthanol est toxique. Eviter toute inhalation de vapeur et tout contact avec
la peau et les yeux. Travailler sgus une-hette aspirante ou,dans,un lieu tres-bien, ventilé. Le seuil de toxicité
est de 5 x 10~ ° en fraction volumigue:

5.3 Butanone-2 (méthyléthylcétone).
5.4 Méthanol.

AVERTISSEMENT — Le méthanol est toxique. EViter'toute inhalation de vapeur et tout contact avec la peau
et les yeux. Travailler sous une hotte aspirante ou dans un lieu trés bien ventilé.

5.5 Hydroxyde de sodium, solution a 120 g/l
— dans le butoxy-2 éthanol (pour les résines époxydes);

— dans le méthanol (pour les esters de glycidyle).

Dissoudre 120 g d'hydroxyde de sodium dans 75 ml d'eau avec suffisamment de butoxy-2 éthanol (5.2) ou de
méthanol (5.4) pour obtenir une dissolution compléete. Refroidir et compléter a 1 | avec le méme solvant.

5.6 Chlorure de sodium.

5.7 Acétone.

5.8 Nitrate d'argent, solution a 0,01 mol/I.

5.8.1 Préparation

Dissoudre 1,7 g de nitrate d'argent dans I'eau et compléter a 1 I.
5.8.2 Etalonnage

Peser, a 0,1 mg prés, 584 mg de chlorure de sodium (5.6), préalablement séché a une température comprise entre
500 °C et 600 °C, et dissoudre dans 1 | d'eau.

2 © 1SO 2002 — Tous droits réservés
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Prélever a la pipette 5 ml de cette solution de chlorure de sodium et verser dans un bécher de 200 ml (6.3). Ajouter
100 ml d'acétone (5.7) et 2ml dacide acétique cristallisable (5.1). Titrer ensuite la solution obtenue par
potentiométrie avec la solution de nitrate d'argent préparée selon 5.8.1.

Effectuer un essai a blanc avec le solvant (5.7) de la méme maniére.

5.8.3 Calcul de la concentration

Calculer la concentration en utilisant la formule suivante, en arrondissant le résultat a quatre chiffres significatifs:

0,005 X m
Cr =
27 5845 x (V — V)

ou
Co est la concentration de la solution de nitrate d'argent utilisée pour le titrage, exprimée en moles par litre
(mol/l);
m est la masse de chlorure de sodium utilisée, exprimée en milligrammes (mg);
\%4 est le volume de solution de nitrate d'argent (5.8) utilisé pour le titrage, exprimé en millilitres (ml);
Vo est le volume de solution de nitrate d'argent (5.8) utilisé pour I'essai a blanc, exprimé en millilitres (ml).

5.8.4 Stockage

Conserver la solution de nitrate d'argent & l'abrilde la lamiére dansiuniflacon teinté.

6 Appareillage

Matériel courant de laboratoire, et ce qui suit.

6.1 Appareillage de titrage potentiométrique, comprenant un potentiométre approprié, équipé d'un systéeme
d’électrode combinée électrode de verre/électrode de chlorure d'argent, d'un agitateur magnétique, d'une unité de
titrage et d'une microburette de 10 ml.

6.2 Balance analytique, capable de peser a 0,1 mg pres.

6.3 Bécher, de 200 ml de capacité.

6.4 Fiole jaugée, de 11 de capacité.

6.5 Pipettes, de 2 ml, 5 ml et 25 ml de capacité.

6.6 Eprouvette graduée en verre, de 100 ml de capacité.

6.7 Bain d'eau, capable d’étre maintenu a 50 °C.
7 Mode opératoire

7.1 Reésines époxydes

7.1.1 Peser, a 0,1 mg prés, une prise d'essai ne contenant pas plus de 1,78 mg de chlore facilement saponifiable
dans le bécher (6.3). Ajouter au moyen d'une pipette 25 ml de butoxy-2 éthanol (5.2) dans le bécher et dissoudre la
prise d'essai en utilisant I'agitateur magnétique, en chauffant si nécessaire. Refroidir la solution jusqu’a température
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