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Avant-propos

L'ISO {(Organisation internationale de normalisation) est une fédération
mondiale d'organismes nationaux de normalisation {comités membres de
IS0O). L'élaboration des Normes internationales est en général confiée aux
comités technigues de 1I'ISO. Chague 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 gouvernemen-
tales, en fliaison avec I'ISO participent également aux travaux. L'ISO colla-
bore étroitement avec la Commission électrotechnique internationale (CEl)
en ce qui concerne la normalisation électrotechnique.

Les projets de Normes internationales adoptés par les comités techniques
sont soumis aux comités membres pour vote. Leur publication comme
Normes internationales requiert I'approbation de 75 % au moins des co-
mités membres votants.

La Norme internationale I1SO 976a, été @laborée, pan,le, comité technigue
ISO/TC 45, Elastomeres et produits'a-base ‘d'élastornére,” sous-comité
SC 3, Matiéres premiéres (y compris le latex).a ['usage de !'industrie_des
élastomeres, en étroite collaboration avec “I'lSOfTC'6Y, “Plastiques.” ‘et
I'ISO/TC 35, Peintures et vernis.

Cette troisiéme édition jannule, et . remplace, la. deuxiéme . édition
(ISO 976:1986) et la deuxieme édition de I'1SO 1148 (1SO-1.148:1980),

L'annexe A de la présente Norme internationale est donnée uniquement &
titre d'information.
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Droits de reproduction réservés. Sauf prescription différente, aucune partie de cette publi-
cation ne peut étre reproduite ni utilisée sous quelque forme que ce soit et par aucun pro-
céde, électronique ou mécanique, y compris la photocopie et les microfilms, sans |'accord
écrit de |'éditeur.
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I1ISO 976:1996(F)

Caoutchouc et plastiques — Dispersions de polymeéres et
latex de caoutchouc — Détermination du pH

ATTENTION — Les utilisateurs de la présente Norme internationale doivent étre familiarisés avec les pratiques
d'usage en laboratoire. La présente Norme internationale n'a pas la prétention d'aborder tous les probléemes de
sécurité concernés par son usage. ll est de la responsabilité de l'utilisateur de consulter et d'établir des regles de
sécurité et d’hygiéne appropriées et de déterminer I'applicabilité des restrictions réglementaires avant utilisation.

1 Domaine d'application

La présente Norme internationale prescrit une mé-
thode pour la détermination du pH des dispersions de
polyméres et des latex de caoutchouc (naturels et
synthétiques} a l'aide d'un.pH-metre€quipé, dune
¢lectrode combinée de verre ‘et de’ référenceen
argent.

La méthode convient également aux latex prévulca-
nisés et aux mélanges a base de dispersionscde
polyméres ou de latex de, caoutchouc, y compris_les
adhésifs.

NOTE 1 La précision de la méthode diminue lorsque le pH
est supérieura 11.

Il convient que les utilisateurs notent que la présente
édition de I'ISO 976 ne représente pas uniguement
une révision de |'édition précédente, mais aussi
remplace I'ISO 1148:1980, Plastiques — Dispersions
aqueuses de polymeéres et copolyméres — Déter-
mination du pH. La présente édition représente une
version harmonisée des deux normes.

Un des principaux changements dans cette nouvelle
édition de I''SO 976 est I'utilisation d'une électrode
combinée au lieu des électrodes séparées utilisées
dans I'édition précédente, |'électrode combinée étant
considérée comme supérieure aux électrodes sépa-
rées puisque ces dernieres ont tendance a produire
des dépéts de latex bloguant le contact électrolyte,
affectant ainsi défavorablement la répétabilité. Bien
que les électrodes jumelées d'un type plus ancien
soient 3 méme de donner des résultats précis, il con-
vient de les remplacer progressivement en raison de
ce probléme de nettoyage et de la répétabilité.

A publier. {Révision de I'!lSO 842:1984)

2 Références normatives

Les normes suivantes contiennent des dispositions
qui, par suite de la référence qui en est faite,
constituent des dispositions valables pour la présente
Norme, internationale; Au moment de la publication,
les editions indiquées étaient en vigueur. Toute norme
estsujette a révision et les parties prenantes des
accords fondés sur la présente Norme internationale
sont invitées a rechercher la possibilité d'appliguer les
éditions les plus récentes des normes indiquées ci-
apres: Les membres. de. la CEl et de I''SO possédent
le registre des Normes internationales en vigueur a un
moment donné.

ISO 123:1985, Latex de caoutchouc — FEchantillon-
nage.

ISO 842:—,”, Matieres premieres pour peintures et
vernis — Echantiflonnage.

ISO 3696:1987, Eau pour laboratoire & usage
analytique — Spécification et méthodes d'essal.

3 Réactifs

Utiliser des solutions tampons de pH connu, que I'on
peut trouver dans le commerce. A défaut de solutions
tampons toutes prétes du commerce, préparer les
solutions (3.1, 3.2 et 3.3) en utilisant uniqguement des
réactifs de qualité analytique reconnue, et de l'eau
distillée exempte de dioxyde ce carbone ou de l'eau
de pureté équivalente (qualité 3 telle que définie dans
I'ISO 3696:1987).
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3.1 Solution tampon, pH nominal 7.

Dissoudre 3,40 g de dihydrogénophosphate de potas-
sium (KH,PQOy,) et 3,55 g d'hydrogénophosphate diso-
dique (Na,HPO,) dans de l'eau et diluer & 1 000 cm3
dans une fiole jaugée.

Le pH de cette solution est de 6,87 & 23 °C.

Conserver la solution dans un récipient en verre ou en
polyéthyléne résistant aux produits chimiques.

3.2 Solution tampon, pH 4.

Dissoudre 10,21 g d'hydrogénophtalate de potassium
(KOOC-C%H4-COOH) dans de l'eau et diluer &
1 000 cm?3 dans une fiocle jaugée.

Le pH de cette solution est de 4,00 & 23 °C.

Conserver la solution dans un récipient en verre ou en
polyéthyléne résistant aux produits chimiques.

3.3 Solution tampon, pH nominal 9.

Dissoudre 3,814 g de tétraborate de sodium décahydraté
{NayB407,10H,0) dans de l'eau et diluer a 1,000 cm3
dans une fiole jaugée.

Le pH de cette solution est de 9,20 a 23 °C.

Conserver la solution dans un récipient en verre ou en
polyéthyléne résistant aux produits chimiques, muni
d'absorbeurs de dioxyde de ‘carbone“{chalix"sodée).
Préparer une nouvelle solution chague mois.

NOTE 2 Les solutions tampons alcalines sont instables;
elles absorbent le dioxyde de carbone de l'air. Lorsqu'une
solution tampon alcaline a été utilisée pour I'étalonnage, la
justesse peut étre vérifiée a |'aide d'une solution tampon de
pH nominal 4.

3.4 Electrolyte de référence: solution de chlorure
de potassium & 3 mol/dm3, saturée en chlorure
d'argent.

4 Appareillage

Matériel courant de laboratoire, et

4.1 pH-meétre, ayant une impédance d'entrée de
1012 Q minimum, une résolution de 0,01 unité de pH
et équipé de compensation de température.

4.2 Electrode combinée, ou I'électrode de réfé-
rence entoure 1'électrode de verre de fagon concen-
trique. L'électrolyte de référence (3.4) est maintenu
électriquement en contact avec |'échantillon pour
essai par un diaphragme chimiguement inerte, par
exemple un manchon rétractable en polytétrafluoro-
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éthyléne ou en verre. Celui-ci est fourni avec |'élec-
trode par le fabricant de I'électrode.

Une électrode combinée type est représentée a la
figure 1.

L'électrode de verre choisie conformément aux re-
commandations de son fabricant doit pouvoir étre uti-
lisée dans le domaine de pH rencontré (0 a 14 pour les
latex de polychloroprene).

NOTES

3 Le contact électrique entre I'électrolyte et I'échantilion
pour essai est maintenu par {'intermédiaire d'un film mince
d'électrolyte entre le manchon et I'électrode.

4 Les électrodes ont une fonction linéaire entre pH 0 et
I'apparition de l'erreur d'alcalinité qui, en fonction de la
concentration d'ion sodium, ne se manifeste, dans la
plupart des cas, qu'au-dessus de pH 11.

5 Les électrodes combinées de ce genre sont largement
répandues, mais dans le cas ou I'on aurait des difficultés a
les obtenir, contacter Mettler-Toledo a 1'un de leurs bureaux
dans le monde ou a l'adresse suivante:
Mettler-Toledo et Cie, 30 boulevard de Douaumont,
75017 Paris, France; téléphone +33 1 47 37 06 00,
télécopie +33 1 47 46 26.

4.3 - Agitateur et barreau magnétiques.

4.40cSupport d'électrode.

5 Echantillonnage

Procéder a |'échantillonnage du latex de caoutchouc
ou de la dispersion de polymére conformément a
I'une des méthodes prescrites dans I'lSO 123 ou dans
IS0 842.

6 Mode opératoire

Afin de réduire les effets d'hystérésis thermique et
électrique, faire en sorte que les températures des
échantillons @ mesurer, des électrodes, de l'eau
déminéralisée ou distillée utilisée pour les lavages et
des solutions étalons soient aussi voisines que pos-
sible les unes des autres. Les températures des
échantillons a mesurer et des solutions étalons ne
doivent pas différer de plus de 1 °C. La température
de mesurage est de 23°C +3°C {27 °C£3°C dans
les pays fropicaux).

NOTE 6 La variation de pH dans lintervalle de 20°C a
30 °C est négligeable. En outre, il convient de régler le
compensateur de température de linstrument sur la
température réelle.
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Téte enfichable

Orifice de remplissage

T

Riche de connexion

Elément de référence

Element interne

flectrolyte de référence
(solution de KCL 3 3 mol/dm? saturée en AgCl)

Diaphragme rodé (manchon)
en PTFE ou en verre

Tampon interne

Membrane

Figure 1 — Electrode combinée type
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6.1 Entretien de I'électrode

Entretenir I'électrode combinée (4.2) conformément
aux instructions de son fabricant en prenant soin des
points suivants.

6.1.1 Refaire le plein de |'électrode en électrolyte de
référence (3.4) par I'intermédiaire de |'orifice de rem-
plissage, en enlevant au préalable le capuchon.

Retirer légérement le manchon rodé pour éliminer tout
dép6t de latex et faire apparailtre une goutte de
I'électrolyte, puis remettre le manchon en place.

Pour I'étalonnage et le mesurage, le capuchon de I'ori-
fice de remplissage de I'électrolyte doit étre enlevé
afin de permettre une mise a la pression atmosphé-
rique de |'électrolyte de référence.

6.1.2 Lorsqu'elle n'est pas utilisée, I'électrode doit
étre conservée dans |'électrolyte.

6.2 Etalonnage

6.2.1 Brancher le pH-metre (4.1) et laisser son élec-
tronique se stabiliser. Etalonner le pH-metre con-
formément aux instructions de son fabricant, sinon,
procéder comme décrit ci-aprés.

6.2.2 Choisir deux solutions tampons commerciales:
une solution tampon de pH 7 {c'est-a-dire a proximité
du point zéro de l'électrode) et l'autre différant de la
premiere d'environ 3 unités de pH en plus ou en
moins selon le pH de I'échantillon’a'mesurer: Aldéfaut
de solutions tampons toutes prétes du commerce,
utiliser les solutions appropriées préparées (3.1 et 3.2
ou 3.3).

6.2.3 Mettre en équilibre de température les solu-
tions tampons et l'électrode (4.2) a la température
prescrite (voir premier alinéa du présent article). Noter
la température et effectuer les réglages correspon-
dants du circuit de correction de température.

6.2.4 Rincer ['électrode avec de l'eau distillée ou
déminéralisée (voir article 3), puis avec la solution tam-
pon de pH nominal 7 en faisant couler le liquide le long
de I'électrode.

6.2.5 Introduire un volume suffisant de la méme
solution tampon dans un récipient de mesurage,
propre et sec, en verre ou en plastique inerte et y
plonger |'électrode en prenant soin que le niveau de
I'électrolyte de référence soit plus haut de 5 cm que la
solution tampon a mesurer (pour éviter toute contami-
nation de |'électrode).

Mettre sous agitation [égére et attendre que I'affi-
chage se stabilise. Régler l'indication du pH-métre sur
le pH de la solution tampon au moyen du bouton de
réglage du point zéro. Retirer |'électrode et jeter la
solution tampon contenue dans le récipient de mesu-
rage.

® ISO

6.2.6 Rincer l'électrode avec de l'eau distillée ou
déminéralisée, puis avec la solution tampon choisie
[pH 4 (3.2) ou pH 9 (3.3)] en opérant comme décrit en
6.2.4.

NOTE 7 Une soiution tampon commerciale ayant un
pH dans l'intervalle 9 a 11 peut aussi étre utilisée, si elle
est disponible, en lieu et place de la solution préparée de
pH 2 (3.3).

6.2.7 Immerger I'électrode dans un volume suffisant
de solution tampon choisie comme décrit en 6.2.5.
Attendre que l'affichage se stabilise avant d'ajuster
l'indication sur le pH de la solution tampon au moyen
du bouton de réglage de la pente, mais sans toucher
au réglage du point zéro.

S'assurer que la pente de I'électrode soit comprise
entre — 55,6 mV et - 61,5 mV par unité de pH, c'est-a-
dire entre 95 % et 103 % de la valeur théorique
{(— 58,57 mV par unité de pH a 23 °C).

Si la pente est en dehors de ces limites, entretenir
I'électrode comme décrit en 6.1.

Retirer I'électrode et jeter la solution tampon conte-
nue dans le récipient de mesurage.

6.3 'Mesurage du'pH de I'échantillon
pour essai

6.3.1 Melanger I'échantillon pour essai soigneuse-
ment pour s'assurer qu'il soit homogéne.

6.3.2 Rincer 'electrode et le récipient de mesurage,
d'abord @ 1'eau distillée ou déminéralisée, puis avec
pour essai en opérant comme décrit en 6.2.4. Intro-
duire un volume suffisant dans le récipient de
mesurage (on peut aussi utiliser un récipient supplé-
mentaire, propre et sec) et y plonger |'électrode
comme décrit en 6.2.5. Mettre sous agitation légeére.

Attendre que l'affichage se stabilise et relever le pH.

Rincer I'électrode avec de l'eau distillée ou déminéra-
lisée afin d'éliminer toute pellicule de latex avant
gu'elle ne seche.

6.3.3 Recommencer les opérations prescrites en
6.3.2 avec une nouvelle portion de I'échantillon pour
essai:

— Si la nouvelle indication du pH-métre ne differe
pas de la précédente de 0,1 unité de pH, I'essai
est terminé.

— Si la mesure différe de plus de 0,1 unité de pH,
refaire deux déterminations supplémentaires
aprés avoir procédé a toutes les vérifications
nécessaires pour déceler une éventuelle cause
d'erreur.

Si une série de déterminations consécutives doivent
étre effectuées, étalonner le pH-meétre conformément
a 6.2 toutes les 30 min, ou plus fréguemment en
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fonction des variations trouvées & chaque vérification
consécutive.

7 Expression des résultats

Calculer la moyenne des deux indications concor-
dantes et I'arrondir 4 0,1 unité de pH prés.

Exprimer le résultat en unités de pH & la température

de 23 °C, lorsque celle-ci a pu étre adoptée. Dans le
cas contraire, préciser la température d'essai.

8 Rapport d'essai

Le rapport d'essai doit contenir les indications sui-
vantes:

f)

I1ISO 976:1996(F)

référence a la présente Norme internationale:

tous renseignements nécessaires & I'identification
de l'échantillon;

pH du latex ou de la dispersion de polymeére,
exprimé a 0,1 unité de pH prés, et température
d'essai;

“compte rendu de tous détails particuliers éven-

tuels relevés au cours de {'essai:

compte rendu de toutes opérations non prévues
dans la présente Norme internationale ou dans
les Normes internationales auxquelles il est fait
référence, ou de toutes opérations facultatives:

date et lieu de I'essai.
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Annexe A
(informative)

Fidélité de la méthode d'essai

En suivant exactement le mode opératoire, il est possible d'obtenir les données de fidélité suivantes.

A.1 Répetabilite
0,1 unité de pH

A.2 Reproductibilite
0,2 unité de pH
NOTE 8 Le travail qui a permis de fournir les données de fidélité avait démarré avant la publication de I''SO/TR 9272:1986,

Caoutchouc et produits en caoutchouc — Détermination de la fidélité de méthodes d'essai normalisées. Par conséquent, les
données de fidélité ne sont pas exprimées dans le format recommandé.
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