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Avant-propos
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NORME INTERNATIONALE
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Plastiques — Acétate de cellulose plastifié —
Détermination des matiéres extractibles par I'oxyde

diéthylique

1 Objet et domaine d’application

La présente Norme internationale spécifie une méthode de
détermination du pourcentage de matiéres extractibles par
I'oxyde diéthylique dans I'acétate de cellulose plastifié.

La méthode est applicable aux acétates de cellulose plastifiés se
présentant sous n'importe quelle forme, telle que matiéres
moulées, plaques, produits manufacturés, etc.

NOTE — L’extrait est constitué principalement par le plastifiant.

2 Principe

Transformation de I'acétate de cellulose en une feuille coulée
par dissolution, suivie d’une extraction par I‘oxydediéthylique
dans un extracteur de Soxhlet. Elimination-de I'oxyde diéthyli-
que par chauffage sous vide, et pesée du résidu.

3 Réactifs

Au cours de I'analyse, utiliser uniquement des réactifs de qua-
lité analytique reconnue.

3.1 Dichlorométhane, ayant une densité relative
(20 °C/20 °C) comprise entre 1,321 et 1,331, et dont au moins
95 % (V/V) distillent entre 39 et 40,5 °C sous une pression de
101,3 kPa*.

3.2 Méthanol, ayant une densité relative (20 °C/20 °C)
comprise entre 0,792 et 0,795, et un intervalle de distiliation
compris entre 64,5 et 65,5 °C sous une pression de 101,3 kPa*.

3.3 Oxyde diéthylique, exempt de peroxydes, ayant une
densité relative (20 °C/20 °C) comprise entre 0,714 et 0,716, et
un intervalle de distillation compris entre 34 et 35 °C sous une
pression de 101,3 kPa*.

Le résidu a |'évaporation doit &tre inférieur & 1,5 mg pour
100 ml.

4 Appareillage
Matériel courant de laboratoire, et
4.1 Flacon, en verre transparent, de 150 ml de capacité, a

fermeture hermétique.

* 101,3kPa = 1013 mbar = 760 mmHg

4.2 Plaque de verre, rectangulaire, de 4 mm d'épaisseur et
d’environ 200 mm x 400 mm.

4.3 Dispositif pour couler une feuille d'environ 0,1 mm
d’épaisseur. Un type convenable de dispositif est représenté 3
la figure.

4.4 Extracteur de Soxhlet, comprenant, entre autres, les
éléments suivants :

4.4.1 Ballon, de 250 ml de capacité.

4:4.2 “Réfrigérant.

4.5 "Cartouche pour extracteur de Soxhlet.

4.6 Etuve, réglable 350 + 2°C et 3 105 + 2 °C.
4.7 Etuve a vide, réglable 3 50 + 2 °C.

4.8 Dessiccateur, garni de gel de silice.

4.9 Balance, précise a 0,001 g.

4.10 Dispositif d’agitation, sur lequel peut étre fixé le fia-
con (4.1).

5 Préparation de I'échantillon pour essai

5.1 Préparer un mélange a 90 parties de dichlorométhane
(3.1) et 10 parties de méthanol (3.2), en volume, a la tempéra-
ture ambiante.

5.2 Peser 10 + 0,2 g de 'acétate de cellulose plastifié et les
introduire dans le flacon (4.1). Ajouter 100 + 2 ml du mélange
dichlorométhane-méthanol (5.1}, boucher le flacon, le placer
sur I'agitateur {4.10) et agiter jusqu’a dissolution compléte.

5.3 Au moyen du dispositif de coulée (4.3), étendre une cou-
che de solution sur la plaque de verre (4.2) de sorte qu‘aprés
évaporation compléte du solvant a la température ambiante, or:
obtienne une feuille d’environ 0,1 mm d’épaisseur.
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5.4 Détacher la feuille ainsi obtenue et la couper en bandes
d’environ 5 mm de largeur et de longueur convenable pour la
cartouche d’extraction (4.5).

6 Mode opératoire A

6.1 Peser, 4 0,001 g prés, la cartouche (4.5), préalablement
extraite & I'oxyde diéthylique (3.3) et séchée 3 105 + 2 °C,
dans un vase a peser séché.

6.2 Introduire dans la cartouche environ 2 g d'échantillon
pour essai fraichement préparé.

6.3 Peser, 4 0,001 g prés, le ballon (4.4.1) préalablement
séché a4 50 + 2 °C, et y introduire 200 ml d’oxyde diéthylique
(3.3).

6.4 Relier le ballon a I'extracteur de Soxhlet (4.4) et celui-ci
au réfrigérant {4.4.2). Extraire durant 3 h sur un bain d'eau.

6.5 Séparer ie ballon de I'extracteur et éfiminer {a majeure
partie de 'oxyde diéthylique en aspirant a I'aide d'une trompe &
eau. Placer le ballon dans V'étuve a vide (4.7) réglée a
50 + 2 °Cet 'y laisser séjourner durant:2 |h' pour éliminer/com-
plétement le solvant. Laisser refroidir le ballon dans le dessicca-
teur (4.8) et le peser 4 0,001 g prés.

6.6 Sortir la cartouche de I'extracteur de Soxhlet et laisser
s'évaporer la majeure partie du solvant & la température
ambiante. La placer dans I'étuve & Vide’/(4:7) ‘maintenue d
50 + 2 °C et I'y laisser séjourner durant 30 min. Transférer la
cartouche dans I'étuve (4.6) réglée & 105 + 2 °C et I'y laisser
séjourner durant 3 h.

6.7 Laisser refroidir la cartouche dans le dessiccateur et la
peser, & 0,001 g prés, dans un vase 3 peser séché.

7 Mode opératoire B

7.1 Sécher une quantité convenable d’'échantillon pour essai
fraichement préparé, a 105 + 2 °C durant 1 h.

7.2 Peser, 4 0,001 g pres, la cartouche {4.5), préalablement
extraite & I'oxyde diéthylique (3.3) et séchée & 105 + 2 °C,
dans un vase 3 peser séché.

7.3 Introduire dans la cartouche environ 2 g de I'échantillon
pour essai fraichement séché, et peser immédiatement, a
0,001 g pres, dans un vase & peser séché.

7.4 Poursuivre comme spécifié en 6.3, 6.4 et 6.5.

8 Expression des résultats

$nam e an _.....t:,\.-,\- ayvtrantibldan o [ lLalo ot

La teneur en matiéres extractibles par 'oxyde diéthylique,
exprimée en pourcentage en masse, eSt donnée par l'une des
formules suivantes :
a) Silon a utilisé le mode opératoire A
m

— x 100
m1+m2

ou

m, estla masse, en grammes, de I'extrait séché dans le
batlon;

m, est la masse, en grammes, de prise d'essai restant
dans la cartouche aprés extraction.

b) Silon a utilisé le mode opératoire B

m
—~— X100
ni3

ou
my ala méme signification qu’en a);

mgyst/estlaimasse, en grammes, de la prise d'essai, déter-
minée selon 7.3.

Prendre comme résultat la moyenne arithmétique des valeurs
obtenues avec deux déterminations.

9 Procés-verbal d’essai

Le procés-verbal d’essai doit contenir les indications suivantes :
a) référence de la présente Norme internationale;
b) identification compléte du produit soumis & I'essai, y
compris le type, le code du fabricant, le numéro de lot, I'ori-

gine, la marque commerciale, etc.;

¢} -pourcentage de matiéres extractibles par I'oxyde diéthy-
lique;

d} mode opératoire utilisé (A ou B).
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Dimensions en millimétres

Vis de réglage d’'épaisseur

de a feuille

e — Type convenable de dispositif pour couler une feuille

Figur
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