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Avant-propos

L'ISO (Organisation internationale de normalisation) est une fédération mondiale
d’organismes nationaux de normalisation (comités membres de I'ISO). L'élaboration
des Normes internationales est confiée aux comités techniques de I'lSO. Chaque
comité membre intéressé par une étude a le droit de faire partie du comité technique
créé a cet effet. Les organisations internationales, gouvernementales et non gouverne-
mentales, en liaison avec I'|SO, participent également aux travaux.

Les projets de Normes internationales adoptés par les comités techniques sont soumis
aux comités membres pour approbation, avant leur acceptation comme Normes inter-
nationales par le Conseil de I'l|SQ. Les Normes internationales sont approuvées confor-
mément aux procédures de I'lSO quisreguiérent d“approbationsde 75%, au, moins-des
comités membres votants.

La Norme internationale 1SO 7142 a été élaborée par le comité technique ISO/TC 35,
Peintures et vernis.

© Organisation internationale de normalisation, 1984 @
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NORME INTERNATIONALE
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Liants pour peintures et vernis — Résines époxydiques —

Méthodes générales d’essai

1 Objet et domaine d'application

La présente Norme internationale spécifie les méthodes généra-
les d'essai des résines époxydiques pourn peintures, vernis) et
produits assimilés. Elle est égaiement applicable aux solutions
de résines époxydiques prévues pour étre (utiliséescomme
liants pour peintures et vernis.

Les méthodes d’essai a appliquer @ une résine époxydique parti-
culiére doivent faire I'objet/id'anslaccords.entrel des!parties
intéressées.

Les méthodes d’essai décrites dans la présente Norme interna-
tionale ne sont pas destinées aux esters époxydiques (voir la
note au chapitre 3).

2 Références

ISO 385/1, Verrerie de laboratoire — Burettes — Partie 1:
Spécifications générales.

ISO 648, Verrerie de laboratoire — Pipettes & un traft.

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

1SO 1218, Matiéres plastiques — Polyamides — Détermination
du «point de fusiony.

ISO 1523, Peintures, vernis, produits pétroliers et assimilés —
Détermination du point d'éclair — Méthode a I'équilibre en vase
clos.

ISO 2431, Peintures et vernis — Détermination du temps
d’écoulement au moyen de coupes d‘écoulement.

ISO 3001, Plastigues — Compositions époxydiques —
Détermination de I'équivalent époxyde.

ISO 3219, Plastiques — Polymeéres a ['état liquide ou en
émulsion ou dispersion — Détermination de la viscosité au
moyen d’un viscosimétre rotatif & gradient de vitesse de
cisaillernent défini.

ISC 3251, Liants pour peintures — Détermination des matiéres
volatiles“et non volatiles.

ISO 3679, Peintures, vernis, produits pétroliers et assimilés —
Détermination dw point.d'éclair — Méthode rapide a I'équilibre.

ISO 4583, Plastiques — Résines d’époxydes et matiéres
apparentées — Dosage du chlore facilement saponifiable.

ISO 4615, Plastiques — Résines de polyesters non saturés et
époxydes — Détermination de la teneur totale en chlore.

ISO 4625, Liants pour peintures et vernis — Détermination du
point de ramollissement — Méthode de I'anneau et de la bille.

ISO 4630, Liants pour peintures et vernis — Estimation de la
couleur des liquides non opaques & I'aide de I'échelle de couleur
Gardner.

ISO 6271, Liquides clairs — Evaluation de la couleur au moyen
de l'échelle platine-cobalt.

3 Définition

résine époxydique: Résine synthétique contenant des grou-
pes époxydigues.

NOTE — Les esters époxydiques obtenus par réaction de matériaux
contenant des groupes époxydiques avec des acides gras ou des huiles
qui séchent par oxydation ne sont pas couverts par la présente Norme
internationale.

4 Echantillonnage

Prélever un échantilion représentatif du produit & essayer selon
'1SO 842.
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5 Meéthodes d'essai

Voir tableau 1.

6 Procés-verbal d'essai

Le procés-verbal d'essai doit mentionner au moins les informa-
tions ci-contre :

a) le type et l'identification du produit essayé;

b) la référence & la présente Norme internationale
(SO 7142);

c) les résultats des essais et les méthodes utilisées;

d} tout écart, par accord ou autrement, aux modes opéra-
toires spécifiés;

e} les dates des essais.

Tableau 1 — Propriétés et méthodes d’'essai

Propriété Méthode d'essai
Couleur ISO 4630 (échelle Gardner) ou I1SO 6271
{échelle platine-cobalt)
Viscosité! 2} ISO 3219 ou d'autres méthodes agréées
Matieres volatiles ou non volatiles ISO 32513
Point d'éclair! 128 ;g;g .
Equivalent époxyde 1SO 3001
Indice d"hydroxyle Annexe
Teneur totale en chlore ISO 4615
Chlore facilement saponifiable IS0/ 4583
Point de fusion 1ISO'1218
Point de ramollissement 1SO 4625

1} Uniguement pour les solutions de résine époxydique, les résines liquides et les résines en solution d'essai.
Les résines époxydiques solides doivent étre essayées dans une solution d’essai étalon 4 40 % (m/m) de
mono-n-butyléther de diéthyléne-glycol. Le solvant utilisé et la concentration de la solution d’essai doivent étre

indiqués dans le procés-verbal d’essai.

2) Sile temps d'écoulement est utilisé pour déterminer le comportement d’écoulement, il doit étre mesuré au

moyen de la méthode spécifiée dans '1SO 2431.

3) Prélever une prise d'essai de 5 g et la chauffer & 140 °C durant 3 h sans lui ajouter de solvant, comme décrit

dans I'1SO 3251.
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Annexe

Indice d’hydroxyle

A.1 Réactifs
Au cours de I'analyse, utiliser uniquement des réactifs de qua-
lité analytique reconnue, et de I'eau distiliée ou de I'eau de

pureté équivalente.

AVERTISSEMENT — Prendre toutes les précautions

nécessaires pendant l'utilisation des réactifs A.1.1 &
A1.3.

A.1.1 Pyridine.

La pyridine doit &tre claire et ne doit pas provoquer de colora-
tion significati.e au cours de I'essai & blanc.

A.1.2 Perchlorate de pyridine.
Ajouter lentement 144 g d’'acide perchlorique & 70 % (m/m) a

120 ml de pyridine en refroidissant. Recristalliser le jprécipité
deux fois dans de I'eau chaude et le laisser'sécher a l'air.

A.1.3 Mélange d'anhydride acétique et'de pyridine.

Mélanger 12 g d’anhydride acétique 4 95 % (m/m) avec 88'd de
pyridine.

Conserver le mélange dans un récipient étanche & l'air et a I'abri
de la lumiére.

A.1.4 Hydroxyde de potassium, solution éthanolique
titrée, ¢(KOH) = 1 mol/Il.

A.1.5 Phénolphtaléine, solution & 10 g/1 dans de I'éthanol
495 % (V/V), du méthanol ou du propanol-2.

A.2 Appareillage

Matériel courant de laboratoire, et

A.2.1 Fiole conique, denviron 250 ml de capacité, munie
d’'un joint en verre rodé.

A.2.2 Réfrigérant a reflux, avec joint en verre rodé, adap-
table & la fiole conique (A.2.1).

A.2.3 Burette, de 50 ml de capacité, conforme aux spécifi-
cations de 1'1SO 385/1, pour la solution d’hydroxyde de potas-
sium (A.1.4).

A.2.4 Pipette, de 25 ml de capacité¢, conforme aux spécifi-
cations de ¥'1SO 648.

A.2.5 Dispositif de chauffage approprié.

A.3 Mode opératoire

Effectuer la détermination en double.

A.3.1 Prise d'essai

Choisir la masse de prise d'essai suivant I'équivalent époxyde
présumé (voir tableau 2).

Peser, a 1 mg prés, la prise d’essai dans la fiole conique (A.2.1).

Tableau 2 — Masse de prise d’essai

Masse de Masse de perchlorate .
Equivalent époxyde |Prise d’essai de pyridine
g g

Inférieur & 180 4,00
Au-dessus de 180 a 195 25 3,50
Au-dessus 'de 195 a 215 3,25
Au-déssus.de 215 a 240 3,00
Au-dessus de’240 & 290 3,00
Au-dessus de 290 & 350 2,50
Au-dessus de, 350-a 425 2,00
Au-dessus de 425 a 515 3.0 1,756
Au-dessus de 515 & 650 1,35
Au-dessus de 6560 & 760 1,10

Supérieur & 760 1,00

A.3.2 Détermination

Peser la masse correspondante de perchlorate de pyridine
{A.1.2) donnée dans le tableau 2, dans la fiole conique (A.2.1).
Ajouter, & |'aide de la pipette (A.2.4), 25 ml du mélange d'anhy-
dride acétique et de pyridine (A.1.3). Chauffer le mélange
jusqu’a ce gque la prise d’essai soit complétement dissoute.
Adapter le réfrigérant a reflux (A.2.2) sur la fiole conique,
chauffer jusqu’a ébullition et maintenir "ébullition sous reflux
durant 30 min.

Ajouter 2 ml d’eau et 10 a 15 ml de pyridine {A.1.1) au sommet
du réfrigérant, de maniére a rincer la colonne du réfrigérant.
Mélanger le contenu de la fiole conique et refroidir & la tempéra-
ture ambiante.

Ajouter 3 gouttes de la solution de phénolphtaléine (A.1.5) et
titrer avec la solution d’hydroxyde de potassium (A.1.4).

A.3.3 Essai a blanc

Effectuer un essai a blanc en suivant le méme mode opératoire,

mais en omettant la prise d’essai et le perchlorate de pyridine
(A.1.2).
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A.4 Expression des résultats

A.4.1 Calculs

Calculer I'équivalent d'hydroxyle a |'aide de I'équation

HE — 1000
5669 x my + (Vo — V4 2000
my EE

Calculer I'indice d’hydroxyle a I'aide de I'équation

V= 56,109 < 1000 56 109

HE HE

ou

EE est I'éguivalent époxyde, en grammes par mole, déter-
miné selon la méthode spécifiée dans I'ISO 3001;

HE est I'équivalent d’hydroxyle, en grammes de résine par
équivalent de groupe hydroxyle (OH);

HV est I'indice d’hydroxyle, en grammes d’hydroxyde de
potassium par kilogramme;

m, est la masse, en grammes, de la prise d'essai{A.3.1);

m, est la masse, en grammes, du perchlorate de pyridine
(A1.2);

Vo est le volume, en miliilitres, de la solution d’hydroxyde
de potassium (A.1.4), nécessaire pour l'essai & blanc
(A.3.3);

V; estle volume, en miliilitres, de la solution d’hydroxyde
de potassium (A.1.4), nécessaire pour la détermination
(A.3.2).

A.4.2 Fidélité
A.4.2.1 Répétabilité (r)

La valeur au-dessous de laquelle on doit s'attendre, au niveau
de probabilité de 95 %, & ce que se situe I'écart entre deux
résultats obtenus sur un méme produit, par un méme opérateur
dans un méme laboratoire, en employant le méme appareillage
dans un court intervalle de temps et en appliquant la méthode
d’'essai normalisée, est 10 %.

A.4.2.2 Reproductibilité (R)

La valeur au-dessous de laquelle on doit s'attendre, au niveau
de probabilité de 95 %, a ce que se situe |'écart entre deux
résultats obtenus sur/ un/ praduit identique, par des opérateurs
différents dans des laboratoires différents, en appliquant la
méthode d’essai hormalisée, est 20 %.
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