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Avant-propos

La présente norme européenne a été élaborée par le Comité Technique CEN/TC 104 «Béton (performance,
production, mise en ceuvre et criteres de conformité)» dont le secrétariat est tenu par le DIN.

Cette norme européenne devra recevoir le statut de norme nationale, soit par publication d'un texte iden-
tique, soit par entérinement, au plus tard en mars 1997, et toutes ies normes nationales en contradiction
devront étre retirées au plus tard en mars 1997,

La présente norme s'applique avec les autres normes de la série EN 480 pour les essais d'adjuvants suivant
la série de normes EN 934.

La série de normes EN 480 comporte les parties suivantes :
— Partie 1 : Béton et mortier de référence pour essais ;
— Partie 2 : Détermination du temps de prise ;
— Partie 4 : Détermination du ressuage du béton ;
— Partie 5 : Détermination de I'absorption capitlaire ;
— Partie 6 : Analyse infrarouge ;
— Partie 8 : Détermination de 'extrait sec conventionnel ;
— Partie 10 : Determination de la teneur en chlorure soluble dans l'eau ;
— Partie 11 : Détermination des caractéristiques des vides d'air dans le béton durci ;
— Partie 12 : Détermination de la teneur en alcalis dans les adjuvants.

Selon le Reglement Intérieur du CEN/CENELEC, les instituts de normalisation nationaux des pays suivants
sont tenus de mettre cette norme européenne en application : Allemagne, Autriche, Belgique, Danemark,
Espagne, Finlande, France, Grece, irlande, Islande, Italie, Luxembourg, Norveége, Pays-Bas, Portugal,
Royaume-Uni, Suéde et Suisse.
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1 Domaine d'application

La présente norme européenne décrit des méthodes de détermination de la teneur des halogénures (&
I'exception des fluorures) solubles dans |'eau, présents dans les adjuvants,

La teneur totale en halogénures solubles dans I'eau s'exprime comme la teneur en chlorure.

2 Principe

L'essai a pour but de déterminer la teneur en ions chlorure (y compris les autres ions halogénures, a
I'exception des fluorures) d'un adjuvant, en les précipitant par une solution de nitrate d'argent selon la
reaction :

ClI” + Ag” — AgCl (solide)
La fin de cette réaction se détermine a I'aide d'un pH-metre.

Le volume de I'échantillon nécessaire pour cet essai a été calculé pour un adjuvant dont la teneur en chio-
rure est inférieure a 0,1 % en masse. Si I'on sait ou si I'on estime que la teneur en chlorure est supérieure,
diluer !'adjuvant dans un rapport précis avant d'effectuer |'essai.

3 Appareillage

3.1 pH-métre
On peut utiliser :

a) soit un pH-metre-miilivoltmeatre, auquel cas la courbe sera tracée point par point ;
b) soit un enregistreur en millivolts du pH, relié & une burette automatique.

3.2 Electrodes

On peut utiliser
a) soit une combinaison de deux électrodes composées :
— d'une électrode indicatrice : électrode d'argent ;

_. d'une électrode de référence ; électrode au sulfate mercureux (électrolyte KNO3) ou au calomel
avec gel d'agar (électrolyte KNOj3) ;

b) soit une électrode combinge (indicatrice et référence) Ag-AgCl (électrolyte KNO3).

NOTE : D'autres électrodes, telles que les électrodes & membrane sélective, peuvent étre utilisées a
condition que les résultats n'en soient pas affectés.

3.3 Appareillage supplémentaire

a) Une balance précise a 0,1 mg preés, et de portée 200 g ;
b) une burette graduée de 20 mi, précise & 0,05 mi preés ;
c) des béchers de 250 ml et 500 ml ;

d) une fiole jaugée de 1 000 ml ;

e) un agitateur magnétique chauffant ;

f) des éprouvettes graduées de 10 mi, 20 ml et 50 ml.
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3.4 Réactifs

Tous les réactifs doivent étre de qualite analytique

— acide nitrique dilue, meélanger a volumes égaux de ['acide nitrique concentré (d = 1,38) et de I'eay
distillée ;

— peroxyde d'hydrogeéne 3 110 volumes ;
— solution d'hydroxyde de sodium 4 33 % ;
— éthanol ;

— solution préte 4 I'emploi de nitrate d'argent 4 0,01 mol/l, de normalite n déterminée a 0,0001 prés,

4 Mode opératoire

4.1 Préparation de I'échantillon
411  Adjuvant liquide
Peser un échantilion de (10+1) g, 20,01 g pres, et le placer dans un bécher de 250 mi ou de 500 m.

41.2 Adjuvant en poudre
Peser un échantilion de (5+1)g,a001 g pres, et le placer dans un bécher de 250 m! ou de 500 m.

4.2 Détermination

421 Genéralités

Choisir I'une des meéthodes suivantes en fonction de |a compoaosition des adjuvants,

4.2.2 Méthode 1

lignosulfonates, des thiocyanates ou des agents reducteurs, diluer I'échantillon ou le dissoudre et
compléter & 100 ml avec de I'eay distiflée. Ajouter ensuite 5 m| d'acide nitrique dilué et titrer los chlorures
avec la solution de nitrate d'argent. Noter le volume (V) utitisé a 0,05 mi prés.

Effectuer un titrage a blanc dans les memes conditions et noter e volume (V) 2 0,05 mi prés.

4.2.3 Méthode 2

solution d'hydroxyde de sodium. Porter tres lentement la solution au point d'ébullition a I'aide d'un agita-
teur magnétique chauffant {e) et laisser bouillir pendant 30 min U,

Laisser la solution refroidir jusqu'a (20 + 2) °C. Ajouter ensuite 10 m| d'acide nitrique dilue. Vérifier que la
valeur du pH est inférieure 2 5.0. Dans le cas contraire, rajouter de I'acide nitrigue dilusé.
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4.2.4 Méthode 3

NOTE : Procéder a cet essai sous une hotte aspirante afin de réduire les risques de dégagement
d'acide cyanhydrique.

Si I'adjuvant contient effectivement, ou est supposé contenir des ions thiocyanates, placer {"échantillon
dans un beécher de 500 ml afin d'éviter des pertes par débordement. Ajouter avec précaution 10 ml de
peroxyde d'hydrogéne. Ceci entraine une réaction extrémement exothermicue. Apres apaisement de la
reaction, ajouter a nouveau 10 ml de peroxyde d'hydrogene. Réitérer I'opération a trois reprises.

Porter trés lentement la solution au point d'ébullition et laisser bouillir pendant 2 h. Laisser la solution
refroidir lentement jusqu'a (20 + 2} °C.

Transvaser ensuite la solution dans un bécher de 250 ml contenant de I'eau distillée et proceéder comme
décrit en 4.2.3 en commengant par |'ajout de 10 m! d'acide nitrique dilué,

5 Résuitats

Les résultats sont exprimés en pourcentage en masse :

3,55 (v-vo). n

Teneur en chlorures = B % en masse

ou:

vV est le volume de la solution de nitrate d'argent utilisé pour I'essai, en millititres ;

Vo estle volume de solution de nitrate d'argent utilisé pour le titrage a blanc, en millilitres :
est la normalité de solution de nitrate d'argent, en moles par litres ;

est la masse de |'échantillon, en grammes.

6 Rapport d'essai

Pour un adjuvant liguide, si la teneur en ions chiorure est inférieure & 0,005 %, mentionner «teneur en ions
chlorure inférieure a 0,005 %».

Pour un adjuvant en poudre, si la teneur en ions chlorure est inférieure a 0,01 %, mentionner «teneur en
ions chtorure inférieure 4 0,01 %».

Dans les autres cas, la teneur en ions chlorure sera notée a 0,01 % pres.

La méthode utilisée pour I'essai doit étre indiquée dans le compte rendu par la mention «essat effectué
selon fa méthode 1, 2 ou 3».

Si la meéthode 2 ou 3 a éteé appliquée, le volume de peroxyde d'hydrogéne, le temps d’¢bullition et tout
autre commentaire jugé utile doivent étre également consignés.

NOTE : Ces trois méthodes donnent Ia teneur totale en halogénure (a I'exclusion des fluorures)
exprimée en ions chlorure. Dans le cas de la méthode 2, les thiocyanates seront aussi répertorieés
comme chlorures.



