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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'lSO participent également aux travaux. L'ISO collabore étroitement avec
la Commission électrotechnique internationale (CEIl) en ce qui concerne la normalisation électrotechnique.

Les Normes internationales sont rédigées conformément aux régles données dans les Directives ISO/CEI,
Partie 2.

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 I'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 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.

L'ISO 3451-1 a été élaborée par le comité technique 1SO/TC 61, Plastiques, sous-comité SC 5, Propriétés
physicochimiques.

Cette quatrieme édition annule et remplace la troisieme édition (ISO 3451-1:1997) qui a fait l'objet d'une
révision technique, en particulier en ce qui concerne-la-masse-dela prise d'essai a prélever (voir 7.1).

L'ISO 3451 comprend les parties suivantes, présentees 'sousle' titre 'genéral Plastiques — Détermination du
taux de cendres:

— Partie 1: Méthodes générales

— Partie 2: Matiéres poly(téréphtalate d'alkylene)
— Partie 3: Acétate de cellulose non plastifié

— Partie 4: Polyamides

— Partie 5: Poly(chlorure de vinyle)

iv © ISO 2008 — Tous droits réservés



NORME INTERNATIONALE ISO 3451-1:2008(F)

Plastiques — Détermination du taux de cendres —

Partie 1:
Méthodes générales

AVERTISSEMENT — Il convient que l'utilisateur du présent document connaisse bien les pratiques
courantes de laboratoire. Le présent document n'est pas censé aborder tous les problémes de
sécurité qui sont, le cas échéant, liés a son utilisation. Il incombe a l'utilisateur d'établir des pratiques
appropriées en matiére d'hygiéne et de sécurité, et de s'assurer du respect de la réglementation
nationale en vigueur.

1 Domaine d'application

La présente partie de I''SO 3451 spécifie des méthodes générales et les conditions d'essai appropriées
correspondantes qui permettent dejdéterminer le taux, de,cendres }d'une; gamme de plastiques (résines et
compositions). Les conditions" particulieres “choisies peuvent figurer ‘dans les spécifications relatives au
matériau plastique considéré.

Les conditions particulieres applicables aux poly(téréphtalates d'alkyléne), a I'acétate de cellulose non plastifié,
aux polyamides et aux poly(chlorures delsvinyle), [y (€ompris certaines matiéres contenant des charges

spécifiques, renforcés «dei:fibres ide1vernre cetaignifugés;’sont-speécifiees/ dans- I''SO 3451-2, I'ISO 3451-3,
SO 3451-4 et SO 3451-5.

2 Références normatives

Les documents de référence suivants sont indispensables pour I'application du présent document. Pour les
références datées, seule I'édition citée s'applique. Pour les références non datées, la derniére édition du
document de référence s'applique (y compris les éventuels amendements).

ISO 472, Plastiques — Vocabulaire

3 Termes et définitions

Pour les besoins du présent document, les termes et définitions donnés dans I'lSO 472 s'appliquent.

© 1SO 2008 — Tous droits réservés 1
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4 Principe
Trois méthodes principales permettent de déterminer le taux de cendres d'un matériau organique, a savoir:

a) la calcination directe, qui consiste a brller la matiére organique et a traiter le résidu a haute température
jusqu'a l'obtention d'une masse constante (méthode A);

b) la calcination aprés sulfatation, qui peut étre effectuée de deux fagons différentes:

1) Avec un traitement a l'acide sulfurique aprés combustion, c'est-a-dire en brdlant la partie organique
et en transformant le résidu organique en sulfates au moyen d'acide sulfurique concentré, puis en
traitant le résidu ainsi obtenu a haute température jusqu'a I'obtention d'une masse constante. C'est la
méthode couramment employée pour obtenir des «cendres sulfatées» (méthode B).

2) Avec un traitement a l'acide sulfurigue avant combustion, c'est-a-dire en chauffant la matiére
organique avec de l'acide sulfurique concentré jusqu'a une température provoquant un dégagement
de fumées et, par la suite, la combustion de la matiére organique, puis en traitant le résidu ainsi
obtenu a haute température jusqu'a I'obtention d'une masse constante (méthode C). Ce mode
opératoire peut étre utilisé si la combustion de la matiére organique est susceptible d'étre

accompagnée d'une évaporation d'halogénures de meétaux volatils. Il n'est pas applicable aux
silicones ou au polymeéres fluorés.

Dans chaque cas, le stade final du mode opératoire est une calcination a 600 °C, 750 °C, 850 °C ou 950 °C
jusqu'a I'obtention d'une masse constante (voir 7.2).

NOTE La masse de cendres peutvarier avecilatempératurerdinflammation: Ainsiy desitempératures élevées, 850 °C

par exemple, transformeront le carbonate de calcium ‘et‘d'autres”carbonates—-en oxydes, 'donnant ainsi des valeurs
inférieures pour le taux de cendres.

5 Réactifs (uniqguement pour les méthodes B et C)

Au cours de I'analyse, utiliser uniquement des’réactifs:de/qualitél analytique et de I'eau distillée ou de I'eau de
pureté équivalente.

5.1 Carbonate d'ammonium, anhydre.
5.2 Nitrate d'ammonium, solution a environ 10 % (fraction massique).
5.3 Acide sulfurique, p= 1,84 g/cm3.

AVERTISSEMENT — Produit trés corrosif. Manipuler sous hotte a fumées, en protégeant la peau et les
yeux. Il réagit de maniére exothermique au contact de I'eau.

5.4 Acide sulfurique, solution a 50 % (fraction volumique).

AVERTISSEMENT — Manipuler avec précaution. Préparer en versant lentement I'acide concentré dans
I'eau.

2 © I1SO 2008 — Tous droits réservés
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6 Appareillage
6.1 Creuset, en quartz, porcelaine ou platine, inerte vis-a-vis du matériau essayé. L'utilisation d'un
couvercle de creuset ou d'un verre de montre peut étre utile pour les échantillons produisant de fines
particules de cendres.

6.2 Brileur a gaz, ou toute autre source de chaleur appropriée.

6.3 Four a moufle ou four a micro-ondes, réglable a 600 °C + 25 °C, 750 °C = 50 °C, 850 °C £ 50 °C ou
950 °C £ 50 °C, selon le cas.

6.4 Balance analytique, ayant une précision de 0,1 mg.
6.5 Pipettes, de capacité appropriée (uniguement pour les méthodes B et C).
6.6 Dessiccateur, garni d'un agent déshydratant efficace n'ayant pas d'influence chimique sur les cendres.

NOTE Dans certains cas, les cendres ont une affinité pour I'eau supérieure a celle des substances couramment
utilisées en tant qu'agents déshydratants.

6.7 Vase a peser.

6.8 Hotte a fumées.

7 Mode opératoire

7.1 Prise d'essai

Prélever une quantité d'échantillon pour essai-suffisante“pour produire de 5 mg a 500 mg de cendres (voir
Tableau 1). Dans le''cas’de ‘matériaux‘renforcés, prélever une'‘prise' d'essai’'de 2 g. Si le taux de cendres
probable n'est pas connu, en effectuer’une determination préliminaire. Selon le taux approximatif de cendres,
choisir la taille de la prise d'essai a utiliser dans le Tableau 1.

Tableau 1 — Masse de la prise d'essai

Taux approximatif de cendres Prise d'essai Masse de cendres obtenues
% g mg
< 0,01 > 200 env.5a10

> 0,01 et < 0,05 100 10 a 50

> 0,05 et < 0,1 50 25250

>0,1et<0,2 25 252350

>02et< 1 10 2024100

>1et< 10 5 50 a 500
>10 2 200

Pour les plastiques qui produisent trés peu de cendres, il est nécessaire d'utiliser des prises d'essai plus
importantes. Lorsqu'il est impossible de briler la totalité de la prise d'essai en une seule fois, peser la quantité
nécessaire dans un vase a peser de volume adéquat et l'introduire dans le creuset (6.1) par portions
d'importance appropriée, en vue de procéder a une succession de combustions jusqu'a combustion de la
totalité de la prise d'essai.

© 1SO 2008 — Tous droits réservés 3
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7.2 Conditions d'essai

La calcination doit étre poursuivie jusqu'a I'obtention d'une masse constante telle que définie en 7.3.6, mais
sa durée ne doit pas dépasser 3 h dans le four a moufle (6.3), a la température spécifiée.

Le choix de la température de calcination, et de I'emploi ou non de la méthode avec sulfatation, dépend de la
nature du plastique et des additifs qu'il est susceptible de contenir. Si I'on a le choix entre plusieurs conditions
également satisfaisantes, accorder la préférence a celles qui permettent I'obtention d'une masse constante en
moins de 3 h. La mise en ceuvre d'une température supérieure ou l'emploi de la sulfatation permet
généralement de raccourcir la durée de la calcination.

Quelle que soit la méthode appliquée (A, B ou C), chaisir I'une des plages de températures suivantes pour le
stade final (calcination), a moins que d'autres températures ne soient requises pour des raisons impérieuses,
d'ordre technique ou commercial:

600 °C £ 25 °C, 750 °C £ 50 °C, 850 °C £ 50 °C, 950 °C £ 50 °C.
Utiliser une hotte a fumées pour l'incinération.

Si, dans le cas de la méthode A, il peut étre démontré de fagon concluante que, pour un type d'échantillon
donné, une incinération directe dans un four a moufle sans préchauffage ni inflammation de I'échantillon sur
un bec Bunsen ou un dispositif équivalent donne le méme résultat, alors cette version de la méthode A
(incinération rapide) est admise. L'application de cette méthode d'incinération rapide doit étre indiquée dans le
rapport d'essai.

7.3 Méthode A — Calcination-directe

7.3.1 Préparer le creuset (6.1) en le portant a la"température 'd'essai dans le four a moufle (6.3) jusqu'a
I'obtention d'une masse constante. Le laisser refroidir dans le dessiccateur (6.6) pendant 1 h ou jusqu'a ce
qu'il atteigne la température ambiante, puis le peser,-a 0,1 mg-prés, sur la balance analytique (6.4).

7.3.2 Introduire dans le vase a peser (6.7) taré'uneprise-d'essai (pré-séchée selon la description donnée
dans la spécification du matériau correspondante) prélevée sur un échantillon ayant une masse conforme au
Tableau 1. Le peser de nouveau, a 0,1 mg prés ou a 0,1 % de la masse de la prise d'essai. Si la prise d'essai
correspondant a la quantité de cendres spécifiées dans le Tableau 1 ne remplit qu'a moitié, au plus, le creuset,
cette quantité peut étre introduite directement dans le creuset puis pesée dans celui-ci. Le mode opératoire
décrit ci-aprés suppose néanmoins que ce ne sera pas le cas. Les matériaux trés volumineux peuvent étre
comprimés en pastilles qui peuvent ensuite étre cassées en fragments de grandeur appropriée.

7.3.3 Introduire suffisamment de prise d'essai pour remplir le creuset a moitié. Chauffer le creuset
directement sur le brdleur ou sur tout autre dispositif de chauffage approprié (6.2) pour assurer une
combustion lente jusqu'a élimination des matiéres volatiles. Répéter I'opération jusqu'a ce que toute la prise
d'essai se soit consumée.

7.3.4 Introduire le creuset dans le four a moufle porté au préalable a la température spécifiée et calciner
pendant 30 min.

7.3.5 Placer le creuset dans le dessiccateur (6.6), le laisser refroidir pendant 1 h ou jusqu'a ce qu'il atteigne
la température ambiante, puis le peser, a 0,1 mg prés, sur la balance analytique (6.4).

7.3.6 De nouveau, calciner dans les mémes conditions jusqu'a l'obtention de la masse constante,
c'est-a-dire jusqu'a ce que les résultats de deux pesées successives ne différent pas de plus de 0,5 mg.

7.3.7 Si un laboratoire peut apporter la preuve écrite que son mode opératoire aboutit a une masse
constante, pour la durée et la température d'une seule calcination d'un matériau donné, ce mode opératoire
dit «rapide» doit étre admis et le rapport d'essai doit mentionner une seule calcination. En cas de litige, la
méthode de référence doit étre la calcination jusqu'a masse constante.

4 © I1SO 2008 — Tous droits réservés
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7.4 Méthode B — Calcination apreés traitement a I'acide sulfurique aprés combustion
7.41 Procéder comme spécifié en 7.3.1 a 7.3.3.

7.4.2 Apres refroidissement, ajouter goutte a goutte, a I'aide d'une pipette de capacité appropriée (6.5), la
solution d'acide sulfurique (5.4) de fagon & humecter complétement le résidu, puis chauffer jusqu'a ce que le
dégagement de fumées soit terminé, en évitant de produire une ébullition trop vive.

7.4.3 S'il reste des traces de matériaux carbonés aprés le refroidissement, ajouter 1 a 5 gouttes de solution
de nitrate d'ammonium (5.2) et chauffer jusqu'a ce que le dégagement de fumées blanches cesse
complétement.

7.4.4 Pour transformer en sulfates les oxydes métalliques qui se sont formés au cours des opérations
précédentes, ajouter, apres refroidissement, environ 5 gouttes d'acide sulfurique concentré (5.3) et chauffer
jusqu'a ce que le dégagement de fumées blanches soit terminé, en évitant de provoquer une ébullition trop
vive ou une perte de cendres due a un dégagement excessif de fumées.

7.4.5 Aprés refroidissement, ajouter de 1 g a 2 g de carbonate d'ammonium solide (5.1) et chauffer en
évitant les pertes de cendres jusqu'a ce que le dégagement de fumées soit terminé. Placer ensuite le creuset
dans le four a moufle porté a la température indiquée et procéder comme spécifié en 7.3.4, 7.3.5 et 7.3.6.

7.5 Méthode C — Calcination apreés traitement a I'acide sulfurique avant combustion
7.5.1 Cette méthode ne doit jamais étre utilisée avec les silicones ou les polyméres fluorés.
7.5.2 Procéder comme-spécifié-en 7:3:1 et 7.3.2.

7.5.3 Introduire suffisamment de prise d'es§ai pout remplir 1& creuset & moitié. A l'aide d'une pipette (6.5),
ajouter une quantité suffisante d'acide sulfurique concentré (5.3) de fagon a humecter completement le
matériau. Couvrir le creuset d'un verre del‘montre. IChauffer le creuset a petite flamme directement sur le
brdleur jusqu'a ce quejla/matiére-organique.commenceia/se décompaoser.

Poursuivre le chauffage avec précaution en déplacant Iégérement le verre de montre pour chasser
complétement I'acide, en veillant a ne perdre aucune matiére contenant des cendres. Si le plastique soumis a
I'essai a tendance a perdre des matiéres contenant des cendres, il est recommandé de placer le creuset et
son contenu dans un trou ménagé dans une plaque de matériau résistant au feu (par exemple, fibre
céramique) et de chauffer a petite flamme afin d'obtenir une combustion lente de la matiére organique sans
I'enflammer. Si la charge initiale contenue dans le creuset était insuffisante pour produire une masse
acceptable de cendres, laisser refroidir le creuset, ajouter une autre partie de la prise d'essai et répéter les
opérations décrites ci-dessus jusqu'a ce que toute la prise d'essai se soit consumée. Enlever le verre de
montre en s'assurant qu'aucune particule solide n'y adhére.

Lorsque l'acide sulfurique est susceptible de passer par capillarité sur le bord du creuset ou lorsque, malgré
les précautions prises, une partie de la prise d'essai a tendance a étre perdue en raison d'une réaction
violente (ce qui se produit souvent avec le PVC), l'acide sulfurique concentré peut étre remplacé par un
mélange d'acide acétique concentré et d'acide sulfurique. L'emploi de ces mélanges d'acides doit faire I'objet
d'un accord entre les parties intéressées et doit étre mentionné dans le rapport d'essai.

7.5.4 Procéder comme spécifié en 7.4.3, 7.4.4 et 7.4.5.

8 Nombre d'essais

Il convient normalement de mentionner le nombre d'essais et la dispersion admissible des résultats dans la
norme spécifique relative a chaque matériau. Si ces informations ne sont pas disponibles, effectuer deux
déterminations, en répétant I'essai autant de fois que nécessaire jusqu'a ce que les résultats de deux
déterminations successives ne different pas de plus de 10 % de leur moyenne.
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