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OBJET

L’objectif de cet essai consiste a caractériser les émissions de composés organiques volatils (COV) et d’aldéhydes
(dont formaldéhyde) a 28 jours par un enduit de finition a l'argile, pour établir la classe d’émission réglementaire
telle que prévue dans le décret n°® 2011-321 du 23 mars 2011 relatif a I'étiquetage des produits de construction ou
de revétements de mur ou de sol et des peintures et vernis sur leurs émissions de polluants volatils et a I'arrété du
19 avril 2011 modifié par I'arrété du 20 février 2012, et vérifier 'absence d’émissions de composés cancérogénes,
mutagenes et reprotoxiques (CMR) de catégorie 1 et 2 conformément aux arrétés du 30 avril 2009 et du 28 mai
20009.

Suite au devis n° Fr20ARGILQ-01717

TEXTES DE REFERENCE

) NF EN ISO 16000-9 : Air intérieur — Partie 9 : Dosage de I'émission de composés organiques volatils de
produits de construction et d’objets d’équipement — Méthode de la chambre d’essai d’émission (AFNOR, 2006).
o NF EN ISO 16000-11 : Air intérieur — Partie 11 : Dosage de I'’émission de composés organiques volatils de

produits de construction et d’objets d’équipement — Echantillonnage, conservation des échantillons et préparation
d’échantillons pour essais (AFNOR, 2006).

) NF 1ISO 16000-3 : Air intérieur — Partie 3 : Dosage du formaldéhyde et d’autres composés carbonylés
dans l'air intérieur et I'air des chambres d’essai — Méthode par échantillonnage actif (AFNOR, 2011).
o NF ISO 16000-6 : Air intérieur — Partie 6 : Dosage des composés organiques volatils dans l'air

intérieur des locaux et enceintes d’essai par échantillonnage actif sur le sorbant Tenax TA, désorption thermique et
chromatographie en phase gazeuse utilisant MS ou MS-FID (AFNOR, 2012).

Opérateur(s) d’essais : Priscilla THIRY, Anais MADAULE, Coline DUMOLARD

Fait a Saint-Martin d’Heéres, France, le 18 février 2021

Le chef de Division

Frangois MAUPETIT
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OBJET SOUMIS A L’ESSAI

Ce rapport d’essai concerne I'enduit de finition a I'argile ARGILUS Rouge de Vendée de la société ARGILUS (n° de
lot : 1A4103, date production : 06/10/2020).

L., Date de début d'essai
Référence Date de

Echantillon ; Date de fin d'essai
Laboratoire | réception Date de Date de mise en

préparation chambre

Enduit de finition ARGILUS

, POL-20-66 17/12/20 7/1/2110:42 7/1/2111:50 4/2/218:21
Rouge de Vendée

Tableau 1 : Description et suivi des échantillons

PREPARATION DE L’EPROUVETTE D’ESSAI

La société ARGILUS a fourni au CSTB un sac de 25 kg de I'enduit de finition. L’éprouvette d’essai a été préparée
selon les spécifications du fabricant en appliquant une couche d’enduit d’environ 1 cm d’épaisseur, sur deux plagues
de verre (Figure 1). Les dimensions de chaque portion d’enduit sont d’environ 0,38 m x 0,14 m. La surface émissive
totale de I'éprouvette d’essai est de 0,114 m2. Aprés application de I'enduit, I'éprouvette d’essai ainsi préparée a été
directement introduite dans une chambre d’essai d’émission.

Figure 1 : Eprouvette d’essai de I'enduit de finition ARGILUS Rouge de Vendée
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CONDITIONNEMENT EN CHAMBRE D’ESSAI D’EMISSION

L’éprouvette d’essai a été conditionnée dans une chambre d’essai d’émission conformément aux exigences de la

norme NF EN ISO 16000-9. Les parametres d’essai retenus sont présentés dans le Tableau 2.

Paramétres d’essai Conditions analytiques
Chambre d’essai d’émission CLIMPAQ (verre)
Volume de la chambre 0,0509 m3
Température 225+1,4°C
Humidité relative 50,3+1,2%
Surface équivalente de I'éprouvette 0,114 m2
Débit d’air 0,057 m%/h
Taux de renouvellement de I'air 1,12 ht
Taux de charge 2,24 m2/m?3
Taux de ventilation spécifique (Qessai) 0,50 m3/m2.h
Durée de I'essai 28 jours

Tableau 2 : Conditions retenues pour les essais d’émission

CONDITIONS DE PRELEVEMENT DES COV ET ALDEHYDES

Les prélevements des composés organiques volatils (COV) et des aldéhydes (ALD) par pompage sur support

adsorbant spécifique ont été réalisés en duplicat avant le début de I'essai (jour 0) puis aprés 28 + 2 jours (jour 28)
de conditionnement des éprouvettes en chambre d’essai d’émission.

Les conditions de prélévement sont présentées dans le Tableau 3.

Prélévements cov cov ALD
Nombre de tubes 1 1 1
Support adsorbant Tenax TA Tenax TA DNPH
Durée de prélévement 60 min. 60 min. 60 min.
Débit 100 mL/min 75 mL/min 600 mL/min
Volume de I'échantillon 6,0L 45L 36,0L

Tableau 3 : Conditions de prélévement des COV et aldéhydes (ALD)
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METHODES DE MESURE DES COV ET ALDEHYDES

Les prélévements et analyses des COV sont réalisés conformément a la norme NF ISO 16000-6.
Les équipements utilisés pour I'analyse des COV dans notre laboratoire sont :

. un thermo-désorbeur automatique (ATD) Perkin Elmer Turbomatrix 350 associé a un
chromatographe en phase gazeuse (GC) Perkin Elmer Autosysteme XL, couplé a un détecteur a ionisation
de flamme intégré (FID) pour la quantification et a un spectrométre de masse Perkin EImer TurboMass (MS)
pour l'indentification.

. un thermo-désorbeur automatique (ATD) Perkin Elmer Turbomatrix 650 associé a un
chromatographe en phase gazeuse (GC) Perkin Elmer Clarus 580, couplé a un détecteur a ionisation de

flamme intégré (FID) pour la quantification et a un spectrométre de masse Perkin EImer Clarus SQ8S (MS)
pour l'indentification.

Les conditions analytiques sont présentées dans le Tableau 4.

Paramétres Conditions analytiques
Température de désorption 280 °C
Débit de désorption 50 mL/min
Durée de désorption 20 min
Température du pieége secondaire 280 °C

Cycle de température

40 °C pendant 5 min.

2,5 °C/min. jusqu’'a 170 °C
7,5 °C/min. jusqu’a 300 °C
300 °C pendant 26 min.

Colonne capillaire Colonne capillaire (Elite ou VF 5 ms)

longueur : 60 m, diamétre interne : 0,25 mm,
épaisseur de la phase : 1 um

Température FID 270 °C
Parametres du spectrométre de masse 70 eV
33-450 amu

Tableau 4 : Conditions analytiques pour les mesures des COV

Les principaux COV identifiés sont quantifiés en utilisant leur propre facteur de réponse ou, par défaut, en utilisant
le facteur de réponse du toluéne (concentration exprimée en équivalent toluéne).

La concentration en COV totaux (COVT) est calculée, pour les composés éluant entre le n-hexane et le n-

hexadecane (inclus), comme la somme des COV identifiés et non identifiés quantifiés avec le facteur de réponse
du toluéne.
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Les prélevements et analyses des aldéhydes sont réalisés conformément a la norme NF 1ISO 16000-3.

Les prélevements sont effectués sur des cartouches contenant du gel de silice garnies de
2,4-dinitrophénylhydrazine (DNPH). Au laboratoire, les cartouches sont éluées dans 5 ml d’acétonitrile. Deux

injections de 20 pl de cette solution d’élution sont ensuite analysées par chromatographie liquide hautes
performances (HPLC) sur un systeme WATERS Alliance.

Les aldéhydes sont identifiés et quantifiés par étalonnage spécifique. Les conditions analytiques sont présentées
dans le Tableau 5.

Paramétres Conditions analytiques
Détecteur UV ou Photodiode
(longueur d’ondes : 360 nm)
Colonne capillaire WATERS Novapack C18

longueur : 150 mm
diamétre interne : 3,9 mm
épaisseur de la phase : 4 um
diamétre pores : 60 A

Débit d’élution 1,5 mL/min

Température colonne 35°C

Tableau 5 : Conditions analytiques pour les mesures des aldéhydes
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RESULTATS DES ESSAIS

Les résultats présentés dans ce rapport d’essai correspondent a la moyenne arithmétique des 2 échantillons prélevés

et analysés. lls sont corrigés de la valeur du blanc de chambre mesurée a JO.

Les résultats des essais sont exprimés sous la forme de facteurs d’émission spécifiques (SERa, en pg/m2.h), calculés

selon la formule suivante (d’aprés NF EN ISO 16000-9) :
SERa = Crmes * (essai

Cmes représente les concentrations mesurées en COV (ou en COVT) au temps t (en pg/m3) et gessai le taux de

ventilation spécifique de I'essai (voir Tableau 2).

SER, = Facteurs d'émission (ng/m?.h)
Composés N° CAS | 28 jours | Etalonnage
COV (NF ISO 16000-6)
benzéne 71-43-2 LQ spécifique
trichloroéthyléne 79-01-6 ND spécifique
phtalate de dibutyle 84-74-2 LD spécifique
phtalate de bis(2-éthylhexyle) 117-81-7 ND spécifique
toluene 108-88-3 LQ spécifique
tétrachloroéthyléne 127-18-4 ND spécifique
éthylbenzene 100-41-4 LD spécifique
m-xylene 108-38-3 LD spécifique
p-xyléne 106-42-3 LD spécifique
styrene 100-42-5 LD spécifique
o-xyléne 95-47-6 LD spécifique
2-butoxyéthanol 111-76-2 ND spécifique
1,2,4-triméthylbenzéne 95-63-6 LD spécifique
1,4-dichlorobenzéne 106-46-7 ND spécifique
COvVT - LD équivalent toluene
ALD (NF ISO 16000-3)
formaldéhyde 50-00-0 LD spécifique
acétaldéhyde 75-07-0 LQ spécifique

Tableau 6 : Facteurs d’émission spécifiques (ug/m2.h) en COV et ALD

de I'enduit de finition ARGILUS Rouge de Vendée (LD : limite de détection, LQ : limite de quantification)
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AVIS ET INTERPRETATION DES RESULTATS

On calcule des concentrations d’exposition (Cexp) a partir des facteurs d’émission spécifiques de la fagon suivante :

Cexp = SERa / gscénario

Cexp représente les concentrations d’exposition en COV ou en COVT (en pg/m?3) dans la piece de référence définie
dans l'arrété du 19 avril 2011 et gscenario le taux de ventilation théorique pour le scénario conventionnel d’évaluation

retenu (ici, scénario « mur » : gscenario = 0,50 m3/m2.h).

Cexp = Concentrations d'exposition (ng/m?)
Composés | N° CAS | 28 jours Etalonnage
COV (NF ISO 16000-6)
benzéne 71-43-2 LQ spécifique
trichloroéthyléene 79-01-6 ND spécifique
phtalate de dibutyle 84-74-2 LD spécifique
phtalate de bis(2-éthylhexyle) 117-81-7 ND spécifique
toluene 108-88-3 LQ spécifique
tétrachloroéthyléene 127-18-4 ND spécifique
éthylbenzene 100-41-4 LD spécifique
m-xyléne 108-38-3 LD spécifique
p-xyléne 106-42-3 LD spécifique
styrene 100-42-5 LD spécifique
o-xyléne 95-47-6 LD spécifique
2-butoxyéthanol 111-76-2 ND spécifique
1,2,4-triméthylbenzéne 95-63-6 LD spécifique
1,4-dichlorobenzéne 106-46-7 ND spécifique
CovT - LD équivalent toluene
ALD (NF 1SO 16000-3)
formaldéhyde 50-00-0 LD spécifique
acétaldéhyde 75-07-0 LQ spécifique

Tableau 7 : Concentrations d’exposition (ug/m3) en COV et ALD

de I'enduit de finition ARGILUS Rouge de Vendée (LD : limite de détection, LQ : limite de quantification)

REA_PO_SC_R3_rev-03 ; mise en application le 22 janvier 2018

8/11



CsSTB

le futur en construction

Rapport d’essais n°® SC-STP-2021-042

ETIQUETAGE REGLEMENTAIRE

classes d'émission
Composés n° CAS C B A A+
formaldéhyde 50-00-0 > 120 <120 <60 <10
acétaldéhyde 75-07-0 > 400 <400 < 300 <200
toluene 108-88-3 > 600 < 600 <450 <300
tétrachloréthyléne 127-18-4 > 500 <500 <350 < 250
xyléne 1330-20-7 > 400 <400 <300 <200
1,2,4-triméthylbenzéne| 95-63-6 > 2000 < 2000 < 1500 < 1000
1,4-dichlorobenzene 106-46-7 >120 <120 <90 <60
éthylbenzene 100-41-4 > 1500 < 1500 < 1000 <750
2-butoxyéthanol 111-76-2 > 2000 < 2000 < 1500 <1000
styrene 100-42-5 > 500 <500 <350 < 250
COVT > 2000 <2000 <1500 <1000

Tableau 8 : Classes d’émission réglementaires selon I'arrété du 19 avril 2011
(Concentrations d’exposition a 28 jours en pg/m3)

Composés N°CAS |Cexpa28jours| Classe
formaldéhyde 50-00-0 LD A+
acétaldéhyde 75-07-0 LQ A+
toluene 108-88-3 LQ A+
tétrachloroéthyléne 127-18-4 ND A+
xyléne 108-38-3 LD A+
1,2,4-triméthylbenzéne 95-63-6 LD A+
1,4-dichlorobenzéne 106-46-7 ND A+
éthylbenzene 100-41-4 LD A+
2-butoxyéthanol 111-76-2 ND A+
styrene 100-42-5 LD A+
COVT - LD A+

Classe d'émission résultante A+

Tableau 9 : Concentrations d’exposition a 28 jours (en ug/md) et classe d’émission réglementaire correspondante
de I'enduit de finition ARGILUS Rouge de Vendée (LD : limite de détection, LQ : limite de quantification)

Les émissions de I’enduit de finition ARGILUS Rouge de Vendée de la société ARGILUS sont classées A+
selon le décret n° 2011-321 du 23 mars 2011 relatif a I'étiquetage des produits de construction ou de revétements
de mur ou de sol et des peintures et vernis sur leurs émissions de polluants volatils et I'arrété du 19 avril 2011
modifié par I'arrété du 20 février 2012.
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VERIFICATION DE L’ABSENCE D’EMISSIONS DE COMPOSES CMR 1 OU 2

Composés N° CAS Cexp @ 28 jours
trichloréthyléne 79-01-6 ND
benzene 71-43-2 LQ
phtalate de bis(2-éthylhexyle)* | 117-81-7 ND
phtalate de dibutyle* 84-74-2 LD

Satisfaction aux arrétés Oui

Tableau 10 : Emission de composés CMR de catégorie 1 et 2 selon les arrétés du 30 avril 2009 et du 28 mai 2009
de I'enduit de finition ARGILUS Rouge de Vendée
(LD : limite de détection, LQ : limite de quantification) (* : hors de portée de I'accréditation)

Les émissions de I'enduit de finition ARGILUS Rouge de Vendée de la société ARGILUS sont conformes aux
exigences des arrétés du 30 avril 2009 et du 28 mai 2009 relatifs aux conditions de mise sur le marché des produits

de construction et de décoration contenant des substances cancérigénes, mutagénes ou reprotoxiques de catégorie
1 ou 2 (concentrations d’exposition a 28 jours inférieures a 1 pg/m?3).
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ANNEXE
Limite de détection Limite de quantification | Concentrations mesurées | Concentrations mesurées
Composés N° CAS LD LQ prélevement 1 prélevement 2 Etalonnage
(ng/m’) (pg/m’) (pg/m’) (ng/m?)
COV (NF ISO 16000-6)
benzéne 71-43-2 0,3 0,9 LQ LD spécifique
trichloroéthyléne 79-01-6 0,3 0,9 ND ND spécifique
phtalate de dibutyle 84-74-2 0,5 1,5 LD LD spécifique
phtalate de bis(2-éthylhexyle) | 117-81-7 0,3 0,9 ND ND spécifique
toluéne 108-88-3 0,3 0,9 LQ LQ spécifique
tétrachloroéthyléne 127-18-4 0,5 1,5 ND ND spécifique
éthylbenzéne 100-41-4 0,3 0,9 LD LD spécifique
m-xyléne 108-38-3 0,3 0,9 LD LD spécifique
p-xyléne 106-42-3 0,3 0,9 LD LD spécifique
styréne 100-42-5 0,3 0,9 LD LD spécifique
o-xyléne 95-47-6 0,3 0,9 LD LD spécifique
2-butoxyéthanol 111-76-2 0,3 0,9 ND ND spécifique
1,2,4-triméthylbenzéne 95-63-6 0,3 0,9 LD ND spécifique
1,4-dichlorobenzéne 106-46-7 0,3 0,9 ND ND spécifique
COVT - LD LD toluéne équivalent
ALD (NF 1SO 16000-3;
formaldéhyde 50-00-0 0,1 0,3 LD LD spécifique
acétaldéhyde 75-07-0 0,1 0,3 LQ LD spécifique

Tableau 11 : Limites de détection (LD), limites de quantification (LQ) et concentrations mesurées des deux
duplicats (en pg/m3) de I'enduit de finition ARGILUS Rouge de Vendée de la société ARGILUS

Fin de rapport
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