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NORME INTERNATIONALE

. 1SO 2122-1972 (F)

Silicates de sodium et de potassium a usage industriel —
Mise en solution des produits difficilement solubles dans
I’eau bouillante et détermination de l'insoluble dans |'eau

1 OBJET

La présente Norme Internationale spécifie un procédé de
dissolution des silicates de sodium ou de potassium dif-
ficilement solubles dans |‘eau bouillante a la pression am-
biante, ainsi qu‘une méthode de détermination de I'inso-

luble dans |‘eau.

NOTE — Lorsque la méthode de mise en solution décrite ci-apres
est utilisée, les prélévements par pesée qui sont prescrits en
ISO/R 1690 et ISO/R 1691 doivent étre remplacés par des prises
de solution de méme importance et l’expression des résultats doit
étre modifiée en conséquence.

2 DOMAINE D‘APPLICATION

Le procédé est applicable aux produits de formule géné-
rale M, O . xSiO, pour lesquels les valeurs de x sont :

1,6 et 3,5 dans le cas des silicates de sodium;T

19 et 3,9 dans le cas des silicates de potassium.

2.1 Cas particulier

Mise en solution des produits de formule générale
M, O . xSiO, pour lesquels les valeurs de x sont supérieures
aux valeurs maximales indiquées ci-dessus.

La difficulté rencontrée pour mettre les fines particules de
ces produits en solution conduit a éliminer celles-ci par un
calibrage granulométrique préalable de I'échantillon. Les
produits fabriqués par fusion sont supposés suffisamment
homogénes pour autoriser cette élimination.

3 REFERENCES

ISO/R 1686, Silicates de sodium et de potassium a usage
industriel — Echantillons et techniques des essais — Généra-
lités.

ISO/R 1690, Silicates de sodium et de potassium a usage

industriel — Dosage de la silice — Méthode gravimétrique
par insolubilisation.

ISO/R 1691, Silicates de sodium et de potassium a usage
industriel — Dosage du dioxyde de carbone, exprimé en
carbonate de sodium ou de potassium — Méthode gazomé-
trique.

4 PRINCIPE

de dioxyde de carbone, par traitement en autoclave.

Filtration et pesée de l'insoluble sur un creuset filtrant

P4

tdare.

Dilution du filtrat 3 un volume déterminé, dont on prélé-
vera des parties aliquotes pour effectuer les différentes dé-
terminations.

5 REACTIFS

5.1 | Eau'exempte de dioxyde de carbone

Elle,peut;étre obtenue, soit par ébullition pendant 10 min,
suivie de refroidissement a |‘abri du dioxyde de carbone
atmosphérique au moyen d'une colonne a chaux sodée,
soit par barbotage d'azote ou d'air exempt de dioxyde
de (carbone: dans/de| I'eau-distillée ou déminéralisée pendant

10/min environ, et conservation a l'abri du dioxyde de

carbone atmosphérique.

5.2 Papier indicateur, virant dans la zone neutre (pH 6 a 8).

6 APPAREILLAGE

Matériel courant de laboratoire, et

6.1 Autoclave en acier inoxydable, d’environ 300 ml de ca-
pacité utile, permettant d’atteindre une pression de I'ordre
de 600 kN/m?, soit 6 bars (voir a la Figure un exemple
d‘autoclave approprié).

6.2 Creuset filtrant, & plaque frittée de porosité comprise,
entre 15 et 40 um.

7 MODE OPERATOIRE

7.1 Prise d’essai

Peser, a 0,1 g prés, 100 g de I’échantillon pour laboratoire
(voir I1SO/R 1686) sous forme de grains dont les dimensions
ne dépassent pas 90 um.

Il est possible d’effectuer un prélévement différent, en utili-
sant un appareil de capacité appropriée, a la condition de
respecter la proportion de produit et d’eau.
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7.2 Mise en solution

Introduire la prise d‘essai (7.1) dans l‘autoclave {6.1) et
ajouter 200 ml de I'eau (5.1).

Chauffer I'autoclave immergé dans un bain d’huile, a une
température comprise entre 135 et 160 °C selon le cas,
pendant 3 h, s'il s"agit de silicate de sodium; et a la tempéra-
ture de 150 °C (au maximum) pendant 90 min, s'il s’agit
de silicate de potassium. Mesurer les températures dans le
bain d’huile. Laisser refroidir jusqu’a la température am-
biante.

7.3 Détermination de l'insoluble dans I‘eau

Vider l'autoclave. En rincer I'intérieur a 'aide de I’eau (5.1).
Filtrer sous vide la solution et les eaux de ringage, réunies
sur le creuset filtrant (6.2) préalablement taré a 0,1 mg
prés, aprés séchage durant 1 h a une température comprise
entre 110 et 120 °C et refroidissement dans un dessiccateur.
Laver l'insoluble a l'eau (5.1) jusqu’a ce que le pH du
filtrat, mesuré a I‘aide du papier indicateury(5.2),~ne soit
plus supérieur a 7.

Sécher le creuset filtrant et son contenu pendant(1thaune
température comprise entre 110 et 120 °C et repeser le
tout, a 0,1 mg prés, aprés refroidissement dans un dessic-
cateur jusqu‘a la température ambiante.

7.4 Préparation de la solution d‘essai

Transvaser quantitativement la solution filtrée dans une
fiole jaugée de 1 000 ml. Compléter au volume avec I'eau
(5.1) et homogénéiser.

Cette solution, qui servira a |'exécution des diverses déter-
minations, contient, par millilitre, environ 0,1 g d‘échan-
tillon.

8 EXPRESSION DES RESULTATS

La teneur en subtances insolubles dans I'eau est donnée,
en pourcentage en masse, par la formule :

100
m, —m3) X —

(ma = m3) X 2=

ou

m; est la masse, en grammes, de la prise d'essai;

m, est la masse, en grammes, du creuset filtrant conte-
nant l‘insoluble;

m3 est la masse, en grammes, du creuset filtrant seul.

9 CASPARTICULIER

Mise en solution des produits de formule générale
M, 0. xSiO, dont les valeurs de x sont supérieures a
3,5 dans le cas des silicates de sodium et & 3,9 dans le cas
des silicates de potassium.

9.1 Principe

Voir chapitre 4, le creuset filtrant étant toutefois remplacé
par un filtre en papier.

9.2 Réactifs

Voir chapitre 5.

9.3 Appareillage

Matériel courant de laboratoire et

9.3.1 Autoclave en acier inoxydable, de 150 m! environ de
capacité utile, pouvant étre chauffé 4 150 °C (la pression in-
térieure étant, dans ces conditions, de I’ordre de 480 kN/m?,
soit 4,8 bars).

9.3.2" Filtres en* papier 'sans cendre, de texture moyenne,
de 125 mm_de diamétre, résistant a l'action des silicates.

9.4 Mode opératoire

9.4.1 " Prise d‘essai

Broyer 100 a 200 g de l’échantillon pour laboratoire (voir
ISO/R 1686). Tamiser la matiére & travers deux tamis super-
posés de 710 um et 180 um d’ouverture de maille respecti-
vement, et rebroyer éventuellement jusqu‘a ce que la tota-
lité de I'échantillon soit passée a travers le tamis de 710 um.

Peser, a 0,01 g prés, 30g de la fraction de !'échantillon
dont la grosseur des grains est comprise entre 180 et
710 um.

Le procédé décrit ci-aprés prévoit la mise en solution de
30 g d’échantillon, en utilisant I’autoclave (9.3.1). On peut
effectuer un prélévement différent, en utilisant un appareil
de capacité appropriée, a la condition de respecter la pro-
portion de produit et d’eau.

9.4.2 Mise en solution

Introduire la prise d‘essai (9.4.1) dans l‘autoclave (9.3.1),
y ajouter 100 ml d‘eau (5.1), s'il s'agit de silicate de
sodium, ou 75 ml de cette eau s'il s'agit de silicate de
potassium, et fermer |‘appareil.

Faire tourner l‘autoclave sur un dispositif approprié, du-
rant 90 min dans un bain thermostatique réglé & 150 °C
environ, puis le retirer et le laisser refroidir jusqu‘a la tem-
pérature ambiante.



9.4.3 Détermination de l’insoluble dans /‘eau

Ouvrir |'appareil et ajouter a son contenu environ 50 ml
d‘eau chauffée a une température d’environ 70 °C. Mélan-
ger, puis filtrer sous dépression sur un filtre en papier
(9.3.2) — disposé sur un entonnoir de Bilichner — aprés
I'avoir séché durant 1 h a une température comprise entre
110 et 120 °C, refroidi dans un dessiccateur jusqu’‘a la tem-
pérature ambiante et taré dans un pése-filtre, 2 0,1 mg prés.

Laver l'insoluble a l'eau (5.1) jusqu’a ce que le pH du
filtrat, mesuré a l'aide du papier indicateur (5.2), ne soit
plus supérieur a 7.

Enlever alors le papier filtre de I’entonnoir, puis le re-
peser dans le méme pése-filtre, a 0,1 mg prés, aprés
séchage pendant 1h entre 110 et 120 °c, et refroi-
dissement dans un dessiccateur jusqu'a la température
ambiante.

9.4.4 Préparation de /a solution d’essai

Transvaser quantitativement la solution filtrée dans une
fiole jaugée de 1 000 ml, compléter au volume avec l'eau
(5.1) et homogénéiser.

Cette solution, qui servira a IYexécution des diversespdéter-
minations, contient, par millilitre,environ 0,030 g d‘échan-
tillon.

9.5 Expression des résultats

Utiliser la formule du chapijtre 8, ou

m, est la masse, en grammes, du peése-filtre(contenantcle
papier-filtre et l'insoluble;

m3 est la masse, en grammes, du peése-filtre contenant le
papier-filtre seul.

10 PROCES-VERBAL D’ESSAI

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

a) référence de la méthode utilisée;

b) résultats, ainsi que la forme sous laquelle ils sont
exprimeés;

c) compte-rendu de tous détails particuliers éventuels
relevés au cours de |'essai;

d) compte-rendu de toutes opérations non prévues dans
la présente Norme Internationale ou facultatives.
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Dimensions en millimétres
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FIGURE — Autoclave convenant a la préparation d’une solution
aqueuse de silicates difficilement solubles
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