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Avant-propos

L'ISO (Organisation internationale de normalisation) est une fédération mondiale d'organismes
nationaux de normalisation (comités membres de 1'ISO). L'élaboration des Normes internationales est
en général confiée aux comités techniques de I'ISO. 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'[SO participent également aux travaux.
L'ISO collabore étroitement avec la Commission électrotechnique internationale (IEC) en ce qui
concerne la normalisation électrotechnique.

Les procédures utilisées pour élaborer le présent document et celles destinées a sa mise a jour sont
décrites dans les Directives ISO/IEC, Partie 1. Il convient, en particulier, de prendre note des différents
critéres d'approbation requis pour les différents types de documents ISO. Le présent document a été
rédigé conformément aux regles de rédaction données dans les Directives ISO/IEC, Partie 2 (voir www
dso.org/directives).

L'attention est attirée sur le fait que certains des éléments du présent document peuvent faire 1'objet de
droits de propriété intellectuelle ou de droits analogues. L'1SO ne saurait étre tenue pour responsable
de ne pas avoir identifié de tels droits de propriété et averti de leur existence. Les détails concernant
les références aux droits de propriété intellectuelle ou autres droits analogues identifiés lors de
I'élaboration du document sont indiqués dans I'Introduction et/ou dans la liste des déclarations de
brevets recues par 1'lSO (voir www.iso.org/brevets).

Les appellations commerciales éventuellement mentionnées dans le présent document sont données
pour information, par souci de comimodité,/a I'intentionides utilisateurs et ne'sauraient constituer un
engagement.

Pour une explication de la signification des termes et expressions spécifiques de I'ISO liés a I'évaluation
de la conformité, ou pour toute information au sujet de l'adhésion de I'lSO aux principes de 'Organisation
mondiale du commerce (OMC) concernant les, obstacles techniques.au commerce (OTC), voir le lien
suivant: Avant-propos - Informations supplémentaires.

Le comité chargé de I'élaboration du présent document est 1'ISO/TC 256, Pigments, colorants et matiéres
de charge.

L'ISO 18473 comprend les parties suivantes, sous le titre général Pigments et matiéres de charge
fonctionnels pour applications spéciales:

— Partie 1: Carbonate de calcium nanométrique pour enduits

— Partie 2: Dioxyde de titane nanométrique pour protections solaires

iv © IS0 2015 - Tous droits réservés
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Introduction

Les enduits sont largement utilisés dans de nombreuses industries, telles que la construction,
I'automobile et I'électronique, dans le but d'empécher la pénétration d'air, de gaz ou de liquides. Les
matiéres de charge constituent une partie essentielle de la formulation des enduits, elles permettent
en effet de réduire les colits et d'améliorer leurs propriétés rhéologiques et mécaniques. La teneur en
matiéres de charge est tres variable et peut atteindre jusqu'a 50 % (fraction massique). La matiére de
charge la plus communément utilisée dans les enduits est le carbonate de calcium (CaCO3). Il est en
effet facilement disponible et en différentes tailles, ce qui lui permet d'étre utilisé comme modificateur
rhéologique, agent renforgant et opacifiant. Le carbonate de calcium disponible dans le commerce peut
étre divisé en carbonate de calcium naturel (GCC) et carbonate de calcium précipité (PCC). Il possede
trois structures cristallines: la calcite, I'aragonite et la vatérite et existe dans différentes morphologies,
notamment cubique, sphérique, fibreuse, de type tige, aiguille, etc. Les carbonates de calcium présentant
une structure cristalline de calcite et une morphologie cubique ou sphérique sont les plus largement
employés pour les enduits.

Le carbonate de calcium nanométrique (NCC) est devenu un constituant majeur dans la formulation des
enduits. Son utilisation dans divers enduits confére des performances améliorées et des fonctionnalités
supplémentaires telles que thixotropie, résistance aux flammes et amélioration de la durabilité et
de l'aptitude au recyclage. Le carbonate de calcium nanométrique sous forme de poudre est facile a
fabriquer. Il est en grande partie produit par précipitation, ce qui permet de mafitriser sa taille et sa
morphologie. Un traitement de surface est essentiel pour utiliser les NCC dans les enduits. Le CaCO3
natif étant hydrophile, il a tendance a s'agglomérer dans les polymeéres organiques et les plastifiants.
Compte tenu de sa petite taillecetide,sa, surfacesspécifique, importantezle NCC présente en particulier
une plus grande propension'a s'agglomérer.Lies NCCTrecoivent'un traitement de surface pour les rendre
hydrophobes et améliorer leur dispexsibilité dans lés systémes hydrophobes. Le traitement de surface
améliore également la compatibilité avec les ‘matrices polymeres, renforcant ainsi l'adhérence de
l'interface entre la matiére de charge et le polymere.

Il a été constaté quedla granulométrie; la/surface/ spécifiqule; labfraction’massique, la morphologie, le
pH, la teneur en magnésium, la prise d'huile,datenéur enhumidité ainsi que d'autres caractéristiques
du carbonate de calcium nanométrique ont toutes une incidence sur les performances de I'enduit qui
contient ces nanoparticules. Plusieurs éléments expliquent la nécessité de spécifier les caractéristiques
du NCC qui se rapportent aux performances des enduits. En premier lieu, les accords passés entre les
clients et les fournisseurs ne couvrent pas toujours toutes les caractéristiques des matériaux qui ont
des influences sur les performances et/ou l'aptitude au traitement des enduits ou elles sont interprétées
différemment par les clients et les fournisseurs. En second lieu, les nanomatériaux sont relativement
nouveaux. Les propriétés des matériaux peuvent dépendre des techniques employées pour les mesurer.
La fourniture d'informations sur les caractéristiques du carbonate de calcium nanométrique dans les
enduits facilitera donc la communication entre les clients et les fournisseurs.

La présente partie de 1'ISO 18473 dresse la liste des propriétés, des mesurages et des caractéristiques
du carbonate de calcium nanométrique et vise a faciliter son acceptation et son application dans les
enduits.
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Pigments et matieres de charge fonctionnels pour
applications spéciales —

Partie 1:
Carbonate de calcium nanométrique pour enduits

1 Domaine d'application

La présente partie de I'ISO 18473 spécifie les exigences et les méthodes d'essai correspondantes pour le
carbonate de calcium nanométrique en poudre traité en surface et utilisé pour les enduits.

2 Références normatives

Les documents ci-apres, dans leur intégralité ou non, sont des références normatives indispensables a
I'application du présent document. Pour les références datées, seule '’édition citée s’applique. Pour les
références non datées, la derniére édition du document de référence s'applique (y compris les éventuels
amendements).

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

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

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

[SO 3262-1, Matiéres de charge pour peintures — Spécifications et méthodes d'essai — Partie 1: Introduction
et méthodes d'essai générales

ISO 3262-6, Matieres de charge pour peintures — Spécifications et méthodes d'essai — Partie 6: Carbonate
de calcium précipité

ISO 9277, Détermination de l'aire massique (surface spécifique) des solides par adsorption de gaz —
Méthode BET

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

3 Termes et définitions

Pour les besoins de la présente partie de 'ISO 18473, les termes et définitions suivants s'appliquent.

3.1
échelle nanométrique
échelle de longueur s'étendant approximativement de 1 nm a 100 nm

Note 1 a l'article: Les propriétés qui ne constituent pas des extrapolations par rapport a des dimensions plus
grandes seront présentées de facon générale, mais pas exclusivement, dans cette gamme de dimensions. Pour ces
propriétés, on considere que les limites dimensionnelles sont approximatives.

Note 2 a l'article: Dans cette définition, on indique une limite inférieure (approximativement 1 nm) pour éviter

a des atomes isolés et a de petits groupes d’atomes d’étre désignés en tant que nano-objets ou éléments de
nanostructures, ce qui pourrait étre le cas en 'absence de limite inférieure.

© IS0 2015 - Tous droits réservés 1
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[SOURCE: ISO/TS 80004-2:2015, 2.1]

3.2

carbonate de calcium précipité
carbonate de calcium de synthése, constitué de cristaux rhomboédriques (comme ceux de la calcite) ou
de cristaux orthorhombiques (comme ceux de I'aragonite).

[SOURCE: ISO 3262-6:1998, 3.1]

4 Exigences et méthodes d'essai

Le carbonate de calcium nanométrique (sous forme de poudre) a usage industriel dans les enduits doit
étre conforme aux exigences spécifiées dans le Tableau 1.

Tableau 1 — Exigences relatives au CaCO3 nanométrique utilisé dans les enduits

Caractéristique/propriété Unité Exigence Méthode d'essai
Taille moyenne des cristaux, en nm <100 méthode XRDb
fonction de la masse2
Taille médiane des particules en nm c Méthode centrifuged
fonction de la répartition de la
masse (la répartition granulo-
métrique est facultative)a
Taille médiane des particules en nm ¢ Méthode TEMe
fonction de la répartition numé*
rique (la répartition granulo-
métrique est facultative)a
Surface spécifique m2/g >16 IS0 9277
(BET)f
Fraction massique de carbonate| % (fraction massique) =85 ISO 3262-1
de calcium
Résidu insoluble dans I'acide | % (fraction massique) <0,58 ISO 3262-6
chlorhydrique
Teneur en MgCO3 % (fraction massique) | A convenir entre les parties ISO 3262-1
intéressées (en l'absence
d'accord, il n'est pas néces-
saire de procéder a des
mesurages)
Prise de DINPd ou d'huile de lin ml/100 g =23 ISO 787-5
Humidité % (fraction massique) | A convenir entre les parties ISO 787-2
intéressées
a Caractéristique granulométrique a convenir entre les parties intéressées.
b XRD — diffraction de rayons X.
c Une exigence ne pourra étre fixée que dés lors qu'une méthode d'essai normalisée sera disponible.
d Norme en cours d'élaboration.
e TEM — Microscopie électronique a transmission.
f BET — Brunauer-Emmett-Teller.
g La teneur en résidu insoluble est mesurée avec le CaCOs3. non traité.

© IS0 2015 - Tous droits réservés
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Tableau 1 (suite)

Caractéristique/propriété Unité Exigence Méthode d'essai
Degré de blanc — A convenir entre les parties Article 6
intéressées
pH — A convenir entre les parties ISO 787-9
intéressées

Importance du traitement orga- | % (fraction massique) | A convenir entre les parties | A convenir entre les
nique et type chimique général intéressées parties intéressées
(traitement de surface)

a Caractéristique granulométrique a convenir entre les parties intéressées.

b XRD — diffraction de rayons X.

c Une exigence ne pourra étre fixée que des lors qu'une méthode d'essai normalisée sera disponible.

d Norme en cours d'élaboration.

e TEM — Microscopie électronique a transmission.

f BET — Brunauer-Emmett-Teller.

g La teneur en résidu insoluble est mesurée avec le CaCO3. non traité.

NOTE Le type de cristaux et la forme des particules sont importants, mais non indispensables a la décision

d'utiliser ou non un matériau nanométrique.

5 Echantillonnage

Prélever un échantillon représentatif duyproduit a soumettre a essai, conformément a I'ISO 15528.
La préparation des échantillons 'doit' toujours‘étre réalisée ‘'de maniére homogene de facon que des
préparations répétées basées sur des réplicats d'un lot de poudre (qui a été soigneusement mélangée
avant échantillonnage ou subdivision enléchantillons) donnent des résultats étroitement comparables.

6 Détermination du degré de blanc

6.1 Appareillage

Utiliser du matériel et de la verrerie courants de laboratoire ainsi que ce qui suit.

6.1.1 Photomeétre pour la mesure du degré de blanc ou photometre pour la mesure des couleurs.
L'appareillage doit présenter les caractéristiques suivantes:

a) la longueur d'onde doit étre comprise entre 380 nm et 780 nm et ne doit pas dépasser la plage
de 400 nm a 700 nm;

b) pour la demi-largeur de la longueur d'onde: la demi-largeur de I'onde émise a partir de la fente de
sortie du photometre doit étre comprise dans la plage de 10 nm;

c) l'exactitude lumineuse doit étre comprise dans les 0,5 % de la plage lumineuse compléte;

d) l'écartentre lalongueur d'onde nominale et la longueur d'onde réelle ne doit pas dépasser 0,5 nm.

6.1.2 Presse permettant de préparer des échantillons en poudre.
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