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Plastiques — Dispersions aqueuses de polymeéres et
copolymeéres — Détermination du résidu a 105 °C

1 OBJET ET DOMAINE D’APPLICATION

La présente Norme internationale spécifie une méthode de
détermination du résidu a 105 °C des dispersions aqueuses.

La méthode est applicable a toutes les dispersions aqueuses
de polyméres et copolymeres, chimiquement stables a la
température d’essai et qui ne contiennent pas d’autres
substances volatiles, telles gque des solvants organiques.

Le résidu des dispersions agueuses non plastifiées de
polymeéres et copolymeéres est constitué essentiellement par
le polymere ou copolymére et par une petite quantité
d'additifs, tels que émulsifiants, colloides protecteurs, etc.

Pour les dispersions plastifiées, le plastifiant” est compris
dans le résidu.

Dans les conditions de température et de durée fixées par la
méthode, le produit ne doit pas présenter de dégradation
thermique; sinon, d’autres,conditions doivent étre utilisées
et précisées dans le procés-verbal d’essai.

2 PRINCIPE

Mise & !'étuve, a 105 °C durant 1h, d’une prise d’essai
étalée en couche mince réguliére, et pesée du résidu obtenu.

3 APPAREILLAGE

3.1 Appareil d'étalement et d’évaporation

L'essentiel étant d'obtenir une couche réguliérement étalée,
d’épaisseur faible, de I'ordre de 0,15 mm, I'un ou |'autre des
dispositifs suivants convient :

3.1.1 Dispositif A

Ensemble représenté aux figures 1, 2 et 3, constitué de
deux disques en verre d'environ 60 mm de diameétre, dont
I'un est muni d'un support pour (‘autre. Les surfaces
circulaires intérieures doivent étre parfaitement planes et
polies.

3.1.2 Dispositif B

Feuilles d‘aluminium, d’épaisseur environ 0,1 mm,
découpées en rectangles d’environ 60 mm x 120 mm.

NOTE — Les dispositifs décrits en 3.1.1 et 3.1.2 sont particuliére-
ment recommandés pour les dispersions trés visqueuses, car ils
comportent un moyen d’étalement.

3.1.3 Dispositif C

Cristallisoir en métal ou en verre, forme basse, de diamétre
environ 70 mm et de hauteur minimale 3 mm.

NOTE — Ce dispositif est particuliérement recommandé pour les
dispersions trés fluides, car il évite tout débordement.

3.2 Etuve, 3 légére ventilation naturelle, réglable
41056+ 2°C.

3.3 Dessiccateur, contenant un agent desséchant
convenable, par exemple : chlorure de calcium ou gel de
silige.

3.4, |Balance, précise 4 0,000 1 g.

4/ MODE OPERATOIRE
4.1 | Avec le dispositif A

4.1.1 Placer les deux parties de I'ensemble (3.1.1),
disposées comme indiqué a la figure 3, dans 1'étuve (3.2},
réglée 3 105 £ 2 °C, et les y laisser durant 30 min environ.
Les laisser refroidir dans le dessiccateur (3.3) durant 30 min
environ et peser ensuite I'ensemble 3 0,000 1 g prés.

4.1.2 Sur le centre du disque inférieur, verser une prise
d'essai de 1*0,2g, a 'aide d'une baguette en verre ou
d'une petite spatule. Cette opération est facilitée en
enlevant du support le disque supérieur.

Poser le disque supérieur sur le disque inférieur en pressant
légérement. La dispersion comprimée entre les deux disques
se distribue uniformément. Le diamétre des disques est tel
que si l'on a versé la quantité de dispersion spécifiée
ci-dessus au centre du disque inférieur, la dispersion ne
débordera pas des bords extérieurs.

Si la dispersion est trés fluide, vérifier cependant qu'il n'y a
pas débordement.

Peser |’'ensemble, en laissant les deux disques |'un sur
I'autre, a 0,000 1 g pres.
4.1.3 Séparer les deux disques et accrocher le disque

supérieur a son support.

Introduire |'ensemble ainsi préparé dans |'étuve réglée
410512 °Cet 'y laisser durant 1 h £ 5 min.
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4.1.4 Retirer l'ensemble de 1’étuve, le placer dans le
dessiccateur et le laisser refroidir durant 30 min environ.

Peser I'ensemble a 0,000 1 g prés, e disque supérieur étant
suspendu a son support.

4.2 Avec le dispositif B

4.21 Placer le rectangle d‘aluminium (3.1.2) durant
30 min environ dans ’étuve (3.2), réglée a 105 + 2 °C. Le
laisser refroidir dans le dessiccateur (3.3) durant 30 min
environ et le peser ensuite 3 0,000 1 g pres.

4.2.2 Plier en deux le rectangle de facon a former approxi-
mativement un carré, marquer le pli, puis rouvrir la feuille.

Déposer au centre d'un des deux carrés une prise d’essai
de 110,2q, replier aussitdt la feuille et répartir aussi
uniformément que possible la matiére par pression des
doigts, sans en faire déborder a I'extérieur.

Peser |’'ensemble a 0,000 1 g prés.

4.2.3 Rouvrir la feuille au maximum, l'introduire dans
I’étuve réglée a 105 + 2 °C et Iy laisser durant 1 h * 5 min.

4.2.4 Retirer la feuille de [|'étuve,” |la'placer "dans' le
dessiccateur et |'y laisser refroidir durant 30 min environ.

Peser la feuille a 0,000 1 g prés.

4.3 Avec le dispositif C

4.3.1 Placer le cristallisoir {3.1.3) dans I'étuve 5(3.2);
réglée & 105%2°C, durant 30 min environ. Le laisser
refroidir dans le dessiccateur (3.3) durant 30 min environ
et le peser ensuite a 0,000 1 g pres.

4.3.2 Verser dans le cristallisoir une prise d’essai de
1+0,2a4.

Peser rapidement {’ensembie a 0,000 1 g prés.

4.3.3 Etaler autant que possible la dispersion sur tout le
fond du cristallisoir, par agitation manuelle.

4.3.4 Introduire le cristallisoir dans |'étuve réglée
4105+ 2 °C et I'y laisser durant 1 h = 5 min.

4.3.5 Retirer le cristallisoir de 1{’étuve. S’assurer que
'étalement de la dispersion a bien été complet. Dans le
cas contraire, il est conseillé de faire I'essai en utilisant I'un
des deux autres dispositifs.

Laisser le cristallisoir refroidir dans le dessiccateur durant

30 min environ.

4.3.6 Peser le cristallisoir a 0,000 1 g prés.

5 EXPRESSION DES RESULTATS

5.1 Le résidu de la dispersion examinée est donné, en
pourcentage de la masse initiale, par la formule

m, x 100
mgy
ol

mg estla masse, en grammes, de la prise d’essai;

m, est la masse, en grammes, du résidu aprés étuvage.
5.2 Effectuer deux déterminations. Les résultats ne
doivent! pas différer entre eux de plus de 0,5 % en valeur
absolue. Dans le cas contraire, faire de nouvelles détermi-

nations jusqu’a ce que deux résultats consécutifs répondent
a-cette/condition.

5.3 Donner comme résultat final la moyenne arithmétique
de ces deux déterminations.

6 PROCES-VERBAL D’ESSAI

Le procés-verbal d’'essai doit contenir les indications
suivantes :

a) éléments d'identification du produit analysé;
b} dispositif utilisé (A, B, ou C);

c) résidu.
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FIGURE 1 - Disque inférieur en verre
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FIGURE 3 — Ensemble

FIGURE 2 — Disque supérieur en verre
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