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NORME INTERNATIONALE

I1SO 3262-1975 (F)

Matiéres de charge pour peintures

1 OBJET ET DOMAINE D'APPLICATION

La présente Norme Internationale fixe les principales
spécifications et les méthodes d’essai correspondantes pour
certaines matiéres de charge pour peintures. Elle est
applicable aux charges des types et classes cités au chapitre 4.
2 REFERENCES

ISO 787, Méthodes générales d’essais des pigments.

ISO 842, Matiéres premiéres pour peintures et vernis —
Echantillonnage.

3 DEFINITION

matiére de charge: Produit inorganique sous forme
pulvérulente, ayant un indice de réfraction généralement
inférieur a 1,7, utilisé comme constitbant dés peintures,
pour leur conférer des effets speciaux et pour modifier des
propriétés telles que la tenue en suspension lay mise en
ceuvre et la formation du feuil.

4 TYPES ET CLASSES

Les matiéres de charge sont divisées en types selonda-nature
du produit et en classes selon le refus sur tamis et la
répartition granulométrique.

Matiére de charge n© 1 : Barytes {classes a, b)
Sulfate de baryum, naturel.

Matiére de charge n© 2 : Blanc fixe
Sulfate de baryum, précipité.

Matiére de charge n© 3 : Craie (classes a, b, ¢, d)

Carbonate de calcium naturel, provenant naturellement
du calcaire du crétacé, essentiellement CaCO5 de forme
micro-cristalline {essentiellement restes de coccolithes et
de foraminiféres).

Matiére de charge n© 4 : Carbonate de calcium, cristallin
(classes a, b, ¢, d)

Calcaire, Spath d’lslande, carbonate de calcium nature!
n‘appartenant pas a fa matiére de charge n0 3.

Matiére de charge n®5: Carbonate de calcium, précipité
(classes a, b)

Carbonate de calcium préparé par précipitation.
Matiére de charge n9 6 : Dolomie (classes a, b, ¢, d)

Carbonate de calcium et de magnésium. De composition
chimique approximativement équi-moléculaire de
carbonates de calcium et de magnésium.

Matiére de charge nO 7 : Kaolin (classes a, b, ¢)

Silicate d’aluminium, naturel, hydraté, essentiellement
kaolinique, Al,03-2Si0,-2H,0, forme cristalline
tamellaire.

Matiére de charge n© 8 : Talc, forme fibreuse (classes a, b}

Silicate de

magnésium, naturel, - hydraté,

Matiére de charge n® 9 : Talc, forme lamellaire (classes a, b, c)

Silicate de

magnésium, naturel, hydraté,

Matiére de charge n© 10 : Talc, contenant du carbonate

Silicate de magnésium, naturel, hydraté,
3Mg0.4Si0,.H50, forme lamellaire. Il différe de la ma-
tiere de charge nO 9 parce qu’il contient du carbonate.

Matiére'de charge n® 11 : Mica (classes a, b)

Silicate d'aluminium et de potassium, naturel, hydraté,
K50.3Al,05-65i0,:2H,0, forme lamellaire. Muscovite.
Broyé a I'eau {classe a) et broyé & sec (classe b).

Matiére de charge n©12: Silice, (quartzite) type 1
{classes a, b, ¢, d)

Silice, naturelle. Teneur en SiO, comprise entre 80 %
inclus et 98 % exclu.

Matiére de charge nO 13: Silice, (quartzite) type 2
{classes a, b, ¢, d)

Silice, naturelle. Teneur en SiO, supérieure ou égale a
98 %.

Matiére de charge n® 14 : Kieselguhr, type 1 (classes a, b, c, d)

Terre de silice de diatomée. Teneur en SiO, comprise
entre 70 % inclus et 80 % exclu.

Matiére de charge n0 15 : Kieselguhr, type 2 (classes a, b, ¢, d)

Terre de silice de diatomée. Teneur en SiO, supérieure
ou égale a 80 %.

Matiére de charge n0 16 : Silicate de calcium, synthétique
Silicate de calcium synthétique hydraté.

Matiére de charge n© 17 : Silicate d’aluminium et de
sodium, synthétique

Silicate d'aluminium et de sodium synthétique hydraté.
Matiére de charge n® 18 : Silice, synthétique

Silice synthétique hydratée.
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5 COMPOSITION ET PROPRIETES

Le produit doit &tre présenté sous forme d’une poudre
séche, ou dans un état tel qu’'il puisse étre facilement
ramené & cette forme par écrasement 3 la spatule, sans
qu’aucune action de broyage ne soit nécessaire. Lorsqu’il
est examiné au microscope avec un grossissement
convenable, il doit ressembler étroitement & un spécimen
agréé. :

La composition et les propriétés des produits doivent étre
conformes au tableau 1.

Il faut noter que, dans ce tableau, il n'est pas fait référence
aux valeurs de |'absorption d’huile; ces valeurs sont données
a titre d'information dans |'annexe.

6 ECHANTILLONNAGE

L’échantillonnage doit étre effectué selon I'ISO 842.
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METHODES D’ESSAI

Tous les réactifs utilisés doivent étre de qualité «pure pour analyse». Utiliser de I'eau distillée ou de I’'eau d’une pureté égale.

7 COMPARAISON DE LA COULEUR

NOTE - Aucune objection n’est faite & I'utilisation d'une méthode
instrumentale particuliére pour la comparaison de la couleur aprés
accord entre les parties intéressées. Cependant, en raison des
différences entre les résultats obtenus avec divers instruments, la
méthode a l'oeil nu est donnée comme méthode de référence.

7.1 Mode opératoire

Placer approximativement des masses égales de |'échantillon
a examiner et du spécimen agréé sur une plaque de verre
dépoli, placée sur une feuille de papier blanc.

Placer verticalement une lame de verre mince entre les deux
échantillons, pour servir de séparation. Rapprocher les
échantillons jusqu‘a ce qu’ils touchent la lame de verre
verticale. Enlever celle-ci et aplatir la surface des deux tas a
I'aide d’une autre lame de verre, qui doit étre enlevée avant
"observation.

Examiner la couleur des échantillons ayla lumiére du jour
diffuse ou, si I'on ne dispose pas d’une bonne lumiére du
jour, effectuer la comparaison en | lumiére] (du jolr
artificielle.

Ajouter soigneusement quelques gouttes de white spirit ou
d'eau (suivant accord entre’les parties intéressées) pour
humidifier légérement les échantillons, sans“'lesagiter, ‘et
procéder 3 une nouvelle comparaison de la couleur en
utilisant la méme méthode que précédemment.

8 DETERMINATION DU REFUS SUR TAMIS

8.1 Appareillage
8.1.1 Trois tamis, de diamétre 100 & 200 mm, avec des

bords de 50 mm de hauteur et des ouvertures de mailles
de 45, 63, et 125 um respectivement.

8.1.2 Baguette en verre, 3 embout en caoutchouc ayant
une dureté de 50 DIDC1)

8.1.3 Creuset filtrant, a plaque en verre fritté, porosité P 40
{diamétre des pores 16 4 40 um).

8.1.4 Alimentation en eau, & une pression équivalente a
une hauteur d'eau de 1 m.

1) Voir ISO 48, Caoutchouc vulcanisé — Détermination de la dureté.

8.1.56 Pomme d’arrosoir, selon figure 1.

Dimensions en millimétres

|25 trous sur la
ligne médiane

25 fignes équidistantes
de trous, ¢ 0,43 0,5,
les trous étant décalés
dans les lignes succes-
sives, Les trous prés du
bord doivent avoir
leurs centres & au moins
1 mm du bord

¢ 156

Tube

Plague de tamis
en métal
convenable

FIGURE 1 — Pomme d’arrosoir pour laver le résidu sur tamis



1SO 3262-1975 (F)

8.2 Mode opératoire

Peser dans un bécher, a 0,1 g prés, entre 50 et 500 g (voir
note 1) de l'échantillon & examiner, préalablement séché
selon le chapitre 10. Disperser la matiére de charge (voir
note 2) dans une quantité d'eau suffisante (habituellement
de I'ordre de 500 a 600 ml), en utilisant la baguette en verre
a embout en caoutchouc (8.1.2) uniguement pour faciliter
la dispersion, et verser la dispersion sur le tamis convenable
(8.1.1). Transvaser le résidu du tamis dans le bécher, et
recommencer la dispersion (sans ajouter d’agent dispersant),
en utilisant une quantité d’eau semblable; verser sur le tamis
comme précédemment. Recommencer cette opération et
laver le résidu restant dans le bécher avec de l'eau, en utili-
sant la baguette en verre si nécessaire.

Laver le résidu sur le tamis en utilisant la pomme d’arrosoir
(8.1.5), branchée sur l'alimentation d’eau a hauteur cons-
tante (8.1.4) jusqu’a ce que I'eau de lavage soit limpide.

Laver le résidu dans le creuset a plaque en verre fritté
(8.1.3) préalablement taré et le sécher a 105+ 2°C.
Refroidir dans un dessiccateur et peser a 0,1 mg prés.
Recommencer le chauffage, le refroidissement et le pesage,
jusqu’a ce qu’une masse constante soit obtenue.

NOTES

1 La masse de la matiére de charge choisie doit étrel telle que,
autant que possible, le refus sur tamis prévu soit d’environ 0,2 g.
Avec les matiéres de charge les plus fines, des échantillons usqu/a
500 g doivent étre utilisés.

2 Si nécessaire, un agent mouillant ou dispersant convenable peut
étre utilisé tel que I'éthanol ou un sulfonate de naphtaléne
condensé.

8.3 Expression des résultats

Le refus sur tamis, en pourcentage en masse, est donné par
la formule

100 m4
mq
ou
mg est la masse, en grammes, de la prise d’essai;

m, est la masse, en grammes, du résidu.

9 DETERMINATION DE LA REPARTITION

GRANULOMETRIQUE

NOTE — En raison de la facilité d'exécution et de la bonne
reproductibilité de la méthode, la méthode de la pipette
d’Andreasen est donnée comme méthode de référence. D'autres
méthodes peuvent,, cependant, étre utilisées par accord entre les
parties intéressées, mais, dans ce cas, il sera nécessaire également
d‘obtenir un accord sur les limites appropriées.

9.1 Principe

La vitesse de chute de particules sphériques dans un liant
dans lequel elles sont dispersées est proportionnelle au carré
du diamétre des particules {loi de Stokes). La méthode
d’Andreasen pour la détermination de la répartition
granulométrique utilise cette relation et exprime la
répartition granulométrique par la répartition des particules

6

sphériques de méme vitesse de sédimentation. Dans la
détermination, une suspension diluée est préparée et la
concentration de solides & un point fixé au-dessous de la
surface est déterminée a une série d'intervalles de temps
calculés pour correspondre a certains diamétres sphériques

équivalents.

9.2 Appareillage (voir figure 2)

e

=T

l

l

I

I

l

|

| 100
' mm
l

I

|

l

I

}

=25 mm

-~

FIGURE 2 — Récipient de décantation et pipette




9.2.1 Récipient de décantation, en verre, de diamétre
intérieur environ 56 mm, ayant une échelle graduée de 0 a
200 mm tracée sur le coté. La graduation 0 ne doit pas étre
a moins de 25 mm de la base intérieure du récipient et la
capacité du récipient jusqu’a la graduation 200 mm doit
étre d’environ 550 a 620 ml.

9.2.2 Pipette, munie d’un robinet 3 deux voies et d'un
tube latéral d'évacuation. La capacité de la pipette jusqu’a
la graduation est par commodité de 10 ml. Un déme en
forme de cloche, avec un joint en verre dépoli pour ajuster
le col du récipient de décantation, est soudé sur la pipette.
Un petit trou d’air est fait dans le ddme. L orifice d’entrée
du tube de la pipette doit étre au niveau de |a graduation 0
du récipient de décantation. Le tube du réservoir de la
pipette a l'orifice de préléevement doit étre fait d'un tube
capillaire en verre d'un calibre compris entre 1 mm et
1,3 mm. Le tube au-dessus du réservoir doit avoir un calibre
de 4 34,5 mm.

9.2.3 Bain a température constante et a parois
transparentes, capacité d‘au moins 151!, maintenu a une
température de 23+ 0,5°C, dans lequel le récipient de
décantation peut é&tre immergé | jusqu’a/lal graduation
200 mm. Le bain doit étre posé loin des sources de
vibrations, et le systéme de circulation neydoit pas catser de
vibrations.

9.2.4 Agitateur mécanique, " tournant <3 “'une ~'vitesse
permettant la dispersion compléte (1 000-2“100'tr/min
conviennent généralement). L’agitateur doit étre construit
pour soulever la dispersion et pour éviter ia création d’un
tourbillon.

NOTE — Un agitateur convenable peut étre fait d'un disque en
laiton de diamétre environ 40 mm avec quatre entailles également
espacées, les sections des entailles étant tournées vers le haut et
faisant un angle de 30° avec I’horizontale.

9.2.5 Récipient de dispersion, de dimensions appropriées,
tel qu’une cuve de 1 000 ml.

9.2.6 Balance, ayant une sensibilité d’au moins 0,1 mg.

9.2.7 Etuve, pouvant étre maintenue dans la gamme de

température nécessaire pour |’évaporation du liquide de la
. [+ .

suspension, par exemple 105 £ 2 "C pour ['eau.

9.2.8 Vases a peser, col large, permettant |‘évaporation,
de capacité au moins 20 ml, ou petite centrifugeuse de
laboratoire et tubes centrifugeurs, de capacité 20 m! de
préférence, mais au moins 10 ml.

9.2.9 Chronomeétre.

1SO 3262-1975 (F)

9.3 Préparation de I'essai

931 £ talonnage de la pipette

Bien nettoyer la pipette (9.2.2). Emplir en partie le
récipient de décantation (9.2.1) d’eau distillée. Placer le
robinet en position de prélévement et, a |‘aide d’un tube en
caoutchouc, aspirer [‘eau dans le réservoir jusqu'a la
graduation. Inverser le- robinet dans la position
d’évacuation, et laisser 1'eau s’écouler dans un vase a peser
taré (9.2.8). Appliquer une certaine pression dans le tube en
caoutchouc pour chasser dans le vase toute l'eau restant
dans le réservoir et dans le tube d’évacuation. Peser le vase a
0,001 g prés, et calculer, 3 partir de cette masse, le volume
intérieur V,, de la pipette.

9.3.2 Ftalonnage du récipient de décantation

Nettoyer soigneusement le récipient de décantation et le
peser avec la pipette & 0,1g prés. Puis remplir d'eau
23+0,5°C jusqu’'d la graduation 200 mm et peser de
nouveau. Calculer, & partir de la masse d’eau, le volume
intérieur V, du récipient.

9.3.3 Echantillon pour analyse

En" utilisant” les 'quantités données dans le tableau 2,
préparer une dispersion en placant la prise d’essai dans le
récipient de dispersion (9.2.5), en ajoutant de la solution de
dispersion a 23%0,5 °C pour donner un volume total
d'environ 500 ml, et agiter avec un agitateur mécanique
(9.2:4) o durant 15 min.. Immédiatement, verser toute la
suspension dans le récipient de décantation et ajouter de
I'eau ou de I'alcool aqueux jusqu’a la graduation 200 mm et
placer le récipient de décantation dans le bain 3 tempé-
rature constante (9.2.3).

9.4 Mode opératoire

9.4.1 Décantation

Laisser le récipient de décantation immergé jusqu'd la
graduation 200 mm, jusqu’'a ce qu'il ait atteint la tempéra-
ture du bain. Noter cette température, qui ne doit pas étre
différente de la température ambiante.

Lorsque la température d’équilibre est atteinte, mélanger
soigneusement le contenu en placant le doigt sur le trou
d‘air et en renversant le récipient de décantation plusieurs
fois. Immeédiatement aprés le mélange, replacer le récipient
et déclencher le chronométre (9.2.9).

Extraire de la suspension, au moyen de la pipette, une série
d’échantillons de volume V, aux profondeurs hp,, a
intervalles de temps croissants aprés le mélange, en
commencant aprés t; correspondant a une granulométrie
d’environ 20 um (calculé suivant 9.4.2), et ensuite en
progression telle que les diamétres limites forment une
progression de raison\/z Les échantillons peuvent
également étre prélevés a des intervalles de temps en

- progression de raison approximative 2, et les diamétres

exacts des particules sphériques correspondant a chaque
échantillon doivent étre calculés. Le temps pour remplir la
pipette doit étre d’environ 20 s,
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