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La présente Norme Internationale a pour objet d'établir une série de méthodes
générales d'essais des pigments, applicables a tous ou a la plupart des pigments
particuliers pour fesquels des spécifications pourraient étre nécessaires. Dans ce cas,
il devra étre fait référence a la méthode générale dans la spécification du pigment,
avec, dans une note, toutes les modifications de détail qui pourraient étre
nécessaires en raison des propriétés spéciales du pigment considéré.

Le Comité ISO/TC 35 a décidé gue toutes les méthodes générales soient publiées,
comme parties d’'une Norme internationale unique, de facon a souligner le rapport
de chacune avec I'ensembie de la série.

Le Comité a également décidé que lorsque deux modes opératoires ou plus étaient
largement [utilisés pour déterminery lagrmémel caractéristique d'un pigment ou une
cardctéristique semblable, il n'y aurait aucune objection a inclure dans la série 1SO
plus.d’un ide, cesimodes opératoires. Dans ce cas, cependant, il serait essentiel de
fixer clairement ‘'dans ‘une spécification quelle méthode doit étre utilisée, et dans le
proces-verbal d’essai, quelie méthode a été utilisée.

lcescparties detdacsérie/ déja publiées sontdes sUivantes :

Premiere partie : Comparaison de la couleur

Deuxiéme partie : Détermination des matiéres volatiles 3 105 °C

Troisieme partie : Détermination des matiéres solubles dans I'eau (méthode par
extraction a chaud)

Quatrieme partie : Détermination de I'acidité ou de l'alcalinité de !'extrait
agueux

Cingquiéme partie : Détermination de la prise d'huile

Sixiéme partie : Détermination du refus sur tamis {(méthode a I'huile)

Septieme partie : Détermination du refus sur tamis (méthode a I'eau)

Huitiéme partie : Détermination des matiéres solubles dans {'eau {méthode par
extraction a froid)

Neuviéme partie : Détermination du pH d’une suspension aqueuse

Dixiéme partie : Détermination de la densité par rapport a 'eau a 4 °c

Onziéme partie : Détermination du volume massique apparent aprés tassement
Douziéme partie : Comparaison de la teinte des pigments blancs en poudre
{méthode du cone creux)

Treizieme partie : Détermination des sulfates, chiorures et nitrates solubles dans
I"'eau

Quatorziéme partie : Détermination de la résistivité de I'extrait aqueux
Quinziéme partie : Comparaison de la résistance des pigments colorés de types
semblables a la fumiére d'une source de lumiere spécifiée

Seiziéme partie : Comparaison du pouvoir colorant relatif (ou vateur de
coloration équivalente) et de la couleur dégradée dans une standolie d’huile de
lin en utilisant une broyeuse automatique.

Dix-septiéme partie : Comparaison du pouvoir éclaircissant des pigments blancs
Dix-huitiéme partie : Détermination du refus sur tamis par une méthode
mécanique avec liquide d’entrainement
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NORME INTERNATIONALE

I1SO 787/X1X-1974 (F)

Méthodes générales d’essais des pigments
Dix-neuviéme partie : Détermination des nitrates solubles
dans I’eau (Méthode a I'acide salicylique)

0 INTRODUCTION

Le présent document est une partie de {"I1SO 787, Méthodes
générales d’essais des pigments.

1 OBJET ET DOMAINE D'APPLICATION

La dix-neuvieme partie de la présente Norme Internationale
fixe une méthode générale d’essai pour déterminer les
nitrates solubles dans I"'eau dans un échantillon de pigment,
par une méthode spectrophotométrique, en utilisant I'acide
salicylique.

La treiziéme partie fixe une imethode pour déterminer /les
nitrates solubles dans "eau dans un échantillon de pigment
par la méthode de Nessler.

NOTES

1 Chaque fois que cette méthode générale est applicable pour un
pigment donné, il devra simplementy' étre‘fait-référence’dans'la
Norme Internationale relative a ce pigment,/%et"tautes 3les
modifications de détail qui peuvent étre nécessaires, en raison des
propriétés spéciales du pigment considéré, devront étre mentionnées
dans une note. Ce n'est que dans le cas ou cette méthode générale ne
serait pas applicable & un pigment particulier, qu'il deviendrait
nécessaire de spécifier une méthode particuliere pour la
détermination des nitrates.

2 1l doit étre noté que les deux méthodes ne donnent pas
nécessairement le méme résultat, et un travail a été entrepris pour
les comparer.

2 REFERENCE

1SO 842, Matiéres premieéres pour peintures et vernis —
Echantillonnage.

3 PRINCIPE

Le nitrate présent dans un extrait de l‘échantillon de
pigment est utilisé pour nitrer I'acide salicylique dans une
solution d’acide sulfurique. Le composé nitré résultant est
d’une couleur jaune intense en solution alcaline, et la
couleur est mesurée a l'aide d’un spectrophotométre a
une longueur d’onde de 410 nm.

4 REACTIFS

Tous les réactifs utilisés doivent étre de qualité «pur pour
analyse». Utiliser de I'eau distillée ou de 'eau de pureté
équivalente.

4.1 Acide sulfurique, p 1,84 g/ml.
4.2 Acide sulfurique, 5 N.

4.3 Ethanol, 95 % (V/V).

4.4 Salicylate de sodium, solution a 5g/i, fraichement
préparée.

4.5 Hydroxyde de sodium, solution a 300 g/I.
4.6 Hydroxyde de sodium, solution 4 N.

4.7 Nitrate de potassium, séché a 120 °C, et refroidi dans
uprdessiccateur.

53 APPAREILLAGE

5.1 Spectrophotomeétre, convenable pour les mesurages
effectués a une longueur d’onde de 410 nm.

5.2 Cellules de 10 mm, & utiliser avec le spectro-
photometre.

5.3 pH-meétre.

5.4 Fioles jaugées, a un trait, de 50 ml, 100 ml, 250 ml et
500 ml de capacité, conformes a I'ISO/R 1042.

5.5 Pipettes, de 10 mi, conformes & I'ISO/R 648 et 2
I'ISO/R 835.

6 ECHANTILLONAGE

L'échantillon de pigment utilisé pour I'essai doit étre
prélevé conformément aux spécifications de I'ISO 842.

7 PREPARATION DE LA COURBE D’ETALONNAGE

7.1 Solution étalon |

Peser 163x 0,1 mg de nitrate de potassium (4.7), les
dissoudre dans Veau dans la fiole jaugée a un trait de
100 mt, remplir jusqu’au trait de jauge et bien mélanger.
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7.2 Solution étalon i

Prélever 10 ml de la solution étalon | dans une fiole jaugée a
un trait de 500 ml, compléter jusqu’au trait de jauge, et
bien mélanger.

7.3 Construction de la courbe

Prélever 2, 4, 6, 8 et 10 ml de ta solutipn étalon Il
{correspondant respectivement a 0,04, 0,08, 0,12, 0,16 et
0,2 mg de NO3), dans des béchers de 100 m! distincts.

Ajouter, a chague bécher, 1 ml de solution de salicylate de
sodium (4.4), évaporer sur un bain-marie jusqu’a siccité et
laisser refroidir dans un dessiccateur. Mouiller chaque résidu
séché avec 1 ml d'acide sulfurique (4.1), et faisser reposer
dans un dessiccateur durant 10 min. Transférer ensuite le
contenu dans des fioles jaugées a un trait distinctes de
50 ml, rincer les béchers et transférer leur contenu dans fes
fioles, y ajouter 10 ml de la solution d’hydroxyde de
sodium (4.5), et laisser refroidir jusqu’a température
ambiante.

Compléter jusqu’au trait de jauge avec de I’eau, et bien
mélanger. Déterminer et noter I'absorbance de chacune des
solutions a 410 nm dans des cellules de 10 mm, par rapport
a une solution préparée dans les mémes, conditionsimais
exempte de nitrates.

Construire la courbe de I’absorbance en fonction de’la masse,
en milligrammes, de NO,.

8 MODE OPERATOIRE

8.1 Prélever, dans une fiole jaugée a un trait de 250 ml,
50 ml de 1'extrait aqueux clair obtenu, suivant le pigment a
essayer, par la méthode par extraction 3 chaud'’ ou par la
méthode par extraction 3 froid?’. Compléter jusqu’au trait
de jauge avec de I'eau, et mélanger.

NOTE —Si f'extrait aqueux contient des chromates, procéder
comme suit :

Placer 50 m| de I'extrait aqueux dans un bécher de 250 ml et ajouter
5 ml de l'acide sulfurique (4.2} et 2 ml d'éthanol (4.3). Chauffer la
solution jusqu'a réduire le chromate, ce qui est indiqué par la
couleur bleu-vert de la solution et I'absence d'odeur d‘aldéhyde:
prendre soin d’éviter les pertes par projection. Refroidir et ajouter la
solution d’hydroxyde de sodium (4.6), jusqu’a 'alcalinité. Refroidir
de nouveau, et régler le pH a 8,0 + 0,5, mesuré au pH-métre. Filtrer
sur un filtre en papier et laver avec de I'eau chaude, rassembler le
filtrat et les eaux de lavage dans une fiole jaugée a un trait de
250 ml. Refroidir, compléter jusqu’au trait de jauge, et mélanger.

1) Voir troisiéme partie.

2) Voir huitiéme partie.

8.2 Prélever 10 mi de cette solution dans un bécher de
100 mi.

NOTE — Si la teneur en nitrate obtenue est supérieure a 0,1 %,
effectuer une seconde détermination en utilisant 5 ml de solution.

8.3 Ajouter, dans le bécher, 1 ml de la solution de
salicylate de sodium (4.4), et procéder comme spécifié au
chapitre 7, y compris la détermination de |'absorbance
a 410 nm.

8.4 Déterminer, a partir de Vabsorbance connue de la
solution d’essai, sur la courbe d’étalonnage, la masse
correspondante de nitrate, en milligrammes.

9 EXPRESSION DES RESULTATS

Calculer la teneur en nitrates solubles dans I’eau, exprimée
en NOgj, en pourcentage en masse, par fa formule

23
2m
ou

a est la masse, en milligrammes, de NO, correspondant
a labsorbance de la solution d’essai;

m est la masse, en grammes, du pigment a partir duquel
réxtrait aqueux clair a été obtenu.

NOTE — Si 5 ml de I'extrait ont été prélevés parce que la teneur en

. . N 25a
nitrates est supérieure a 0,1 %, la formule devient — .
m

10 RAPPORT D’ESSAI
Le rapport d’essai doit contenir les informations suivantes :

a) référence de la présente Norme Internationale, ou
d’une norme nationale correspondante;

b) type et identification du produit a essayer;

c) toute modification, par accord ou autrement, du
mode opératoire spécifié;

d) résultat de i'essai, et si la méthode par extraction a
chaud ou a froid a été utilisée;

e) date de I'essai.
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