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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
en général confiée aux comités techniques de I'ISO. 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 gouvernementales, en liaison avec I'ISO participent également aux travaux.
L'ISO collabore étroitement avec la Commission électrotechnique internationale (CEI) en ce qui concerne
la normalisation électrotechnique.

Les Normes internationales sont rédigées conformément aux regles données dans les Directives
ISO/CEI, Partie 2.

La tache principale des comités techniques est d’élaborer les Normes internationales. Les projets de
Normes internationales adoptés par les comités techniques sont soumis aux comités membres pour vote.
Leur publication comme Normes internationales requiert 'approbation de 75 % au moins des comités
membres votants.

L'attention est appelée sur le fait que certains des éléments du présent document peuvent faire l'objet de
droits de propriété intellectuelle ou de droits analogues. L'ISO ne saurait étre tenue pour responsable de
ne pas avoir identifié de tels droits de propriété et averti de leur existence.

L'ISO 11890-2 a été élaborée par le comité technique ISO/TC 35, Peintures et vernis.

Cette troisieme édition-annule et nemplacela depxieme éditiony(1SQ 11890-2:2006), dont elle constitue
une révision mineure afin de corriger e numeérateur de la fraction dahs I'Equation (6) en 10.5.

L'ISO 11890 comprend les parties‘suivantes, présentées°sous le titre général Peintures et vernis —
Détermination de la teneur en composés organiques volatils (COV):

— Partie 1: Méthode-pax différence

— Partie 2: Méthode par chromatographie en phase gazeuse

© IS0 2013 - Tous droits réservés \Y
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NORME INTERNATIONALE ISO 11890-2:2013(F)

Peintures et vernis — Détermination de la teneur en
composés organiques volatils (COV) —

Partie 2:
Méthode par chromatographie en phase gazeuse

1 Domaine d’application

La présente partie de I'ISO 11890 fait partie d'une série de normes qui traitent de I'’échantillonnage et
des essais relatifs aux peintures, vernis et produits assimilés.

Elle spécifie une méthode de détermination de la teneur en composés organiques volatils (COV) des
peintures, vernis et de leurs matieres premiéres. Cette méthode est a utiliser de préférence si la teneur
escomptée en COV est comprise entre 0,1 % en masse et environ 15 % en masse. Si la teneur en COV est
supérieure a environ 15 % en masse, laméthode plus simple préconisée dans1'ISO 11890-1 peut étre utilisée.

Cette méthode suppose que la matiére volatile est de I'eau ou une matiéere organique. Toutefois, d’autres
composés inorganiques volatils peuvent étre présents; il pourrait étre nécessaire de les quantifier selon
une autre méthode et d’en tenirccomptedans lesjcalculs:

2 Références normatives

Les documents ci-apres, dans leur intégralité ounon, sont des références normatives indispensables a
I'application du présent document. Pounles néfénences:datéesyseule d’édition citée s’applique. Pour les
références non datées, la derniere édition:du-document devéférence s’applique (y compris les éventuels
amendements).

ISO 760, Dosage de l'eau — Méthode de Karl Fischer (Méthode générale)
[SO 1513, Peintures et vernis — Examen et préparation des échantillons pour essai
ISO 2811-1, Peintures et vernis — Détermination de la masse volumique — Partie 1: Méthode pycnométrique

IS0 2811-2, Peintures et vernis — Détermination de la masse volumique — Partie 2: Méthode par immersion
d’un corps (plongeur)

ISO 2811-3, Peintures et vernis — Détermination de la masse volumique — Partie 3: Méthode par oscillation

ISO 2811-4, Peintures et vernis — Détermination de la masse volumique — Partie 4: Méthode du cylindre
sous pression

ISO 15528, Peintures, vernis et matiéres premiéres pour peintures et vernis — Echantillonnage

3 Termes et définitions

Pour les besoins du présent document, les termes et définitions suivants s’appliquent.

© IS0 2013 - Tous droits réservés 1
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31

composé organique volatil

cov

tout liquide et/ou solide organique qui s’évapore spontanément a la température et a la pression de
I'atmosphere avec laquelle il est en contact

Note 1 a l'article: Concernant l'usage du terme COV dans le domaine des produits de peinture, voir «teneur en
composés organiques volatils (teneur en COV)».

Note 2 a l'article: Dans certaines réglementations aux Etats-Unis, le terme COV est uniquement utilisé pour les
composés induisant une action photochimique dans I'atmosphere (voir 'TASTM D3960). Tous les autres composés
sont alors définis comme des composés exempts.

Note 3 a l'article: Dans la législation européenne, Directive européenne 2004/42/CE, le terme COV renvoie aux
composés organiques volatils dont le point d’ébullition initial, mesuré a la pression normale de 101,3 kPa, est
inférieur ou égal a 250 °C.

[SOURCE: ISO 4618:2006, modifiée — La Note 3 a I'article a été ajoutée]

3.2

teneur en composés organiques volatils

teneur en COV

masse des composés organiques volatils présents dans un revétement, déterminée dans des
conditions spécifiées

Notelalarticle: Lespropriétésetlaquantitédescomposésaprendreencomptedépendentdudomained’application
du revétement. Pour chaque domaine d'applicationyles/valeurs limites-et lesyméthodes de détermination ou de
calcul sont stipulées par des réglementations ou par des accords.

Note 2 al'article: Si le terme COV désigne des composés ayant un point d’ébullition maximal défini (voir Note 3 en
3.1), les composés considérés comme entrant dans la teneur en COV sont ceux ayant un point d’ébullition inférieur
a la limite, les composés ayant un point d’ébullition supérieur-étant-considérés comme des composés organiques
non volatils.

[SOURCE: ISO 4618:2006, modifiée — La Note 2 a I'article a été ajoutée]

3.3
composé exempt
composé organique qui ne participe pas a des réactions photochimiques dans 'atmospheére

Note 1 al'article: Voir Note 2 a I'article et Note 3 a l'article en 3.1.

34

prét a I'emploi

état d’'un produit, une fois mélangé conformément aux instructions du fabricant, dans les bonnes
proportions et dilué, si nécessaire, a I'aide de diluants appropriés, de sorte que la peinture puisse étre
appliquée selon la méthode approuvée

4 Principe

Une fois I'échantillon préparé, les COV sont séparés par chromatographie en phase gazeuse. Selon le type
d’échantillon, on utilise un systéme d’injection de I'’échantillon a chaud ou a froid. La méthode préconisée
estl'injection a chaud. Une fois identifiés, les composés sont quantifiés a partir de I'aire du pic, au moyen
d’un étalon interne. En fonction du matériel choisi, il est également possible de déterminer la teneur en
eau selon cette méthode. Un calcul permet ensuite d’'obtenir la teneur en COV de I'échantillon.

5 Informations supplémentaires exigées

Pour toute application particuliere, il est nécessaire de compléter la méthode d’essai spécifiée dans
la présente partie de I'ISO 11890 en fournissant des informations supplémentaires. Le détail des
informations supplémentaires est donné a I’Annexe A.

2 © IS0 2013 - Tous droits réservés
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6 Appareillage

6.1 Chromatographe en phase gazeuse

Lappareil doit étre installé et utilisé conformément aux instructions du fabricant. Toutes les parties
de l'instrument en contact avec I'échantillon pour essai doivent étre constituées d’'un matériau (par
exemple du verre) qui résiste a '’échantillon et qui n’est pas susceptible de le modifier chimiquement.

6.2 Systeme d’injection de I’échantillon

6.2.1 Généralités

Utiliser 'un des deux types spécifiés en 6.2.2 et 6.2.3.

6.2.2 Systeme d’injection a chaud doté d'un diviseur d’échantillon (systeme préconisé)

Linstrument doit comporter un bloc d’injection a température variable doté d’'un diviseur d’échantillon.
La température d’injection doit étre réglable, avec une précision de 1 °C. Le rapport de division doit
pouvoir étre réglé et surveillé. Linsert de I'injecteur doit contenir de la laine de verre silanée pour
retenir les constituants non volatils; il doit étre nettoyé et rempli de laine de verre neuve ou remplacé
pour éliminer les erreurs dues aux résidus de liant ou de pigment (c’est-a-dire adsorption de composés).
L'adsorption se manifeste par une trainée du pic, surtout dans le cas des composés peu volatils.

6.2.3 Systeme d’injéction a froid doté d'nn\diviseur'd’échantillon

Le systeme d’'injection a froid deit @trel muni d'un (dispositifi de programmation de la température
permettant de passer de la température ambiante a 300 °C, I'insert de l'injecteur devant étre constitué
d’'un matériau inerte, comme du verre. Linsert doit étre rempli de laine de verre silanée et traité selon
les spécifications énoncées en 6.2.2. Le rapport de division doit pouyoir étre réglé et surveillé.

La fidélité de la méthode est améliorée si le systeme d’injection, notamment le systéeme d’injection a
chaud, est couplé a un injecteur automatique. En cas d’utilisation d’'un injecteur automatique, suivre les
instructions du fabricant.

6.2.4 Choix du systéme d’injection de I’échantillon

Le choix d’'un systeme d’injection a chaud ou a froid dépend du type de produit soumis a essai. Il est
nécessaire d’utiliser le systéme d’injection a froid pour les produits qui, a haute température, dégagent
des substances qui influent sur la détermination.

Des changements intervenant dans le chromatogramme (par exemple la présence de pics étrangers
ou une augmentation ou diminution de la taille des pics) indiquent des réactions de clivage ou de
décomposition selon les températures d’injection de I'échantillon.

Le systéme d’injection a chaud couvre tous les constituants, composés et produits de clivage volatils des
liants et additifs. Les produits de clivage des liants ou des additifs, qui sont identiques a un constituant
du produit, peuvent étre séparés par un systéme d’injection a froid, car ils éluent plus tardivement en
raison de 'augmentation programmeée de la température du bloc d’injection.

6.3 Etuve

L'étuve doit pouvoir étre chauffée entre 40 °C et 300 °C, tant en isotherme qu’en programmation de
température. Il doit étre possible de régler la température de I'étuve a 1 °C pres. La température finale
du programme de température ne doit pas dépasser la température maximale d’utilisation de la colonne
capillaire (voir 6.5).

© IS0 2013 - Tous droits réservés 3
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6.4 Détecteur

L'un ou l'autre des trois détecteurs suivants peut étre utilisé, de méme que d’autres détecteurs adaptés
a des composés spécifiques.

6.4.1 Détecteuraionisation de flamme, capable de fonctionner a des températures atteignant 300 °C.
Pour éviter les risques de condensation, la température du détecteur doit étre supérieure d’au moins
10 °C a la température maximale de I'étuve. L'alimentation en gaz du détecteur, le volume d’injection, le
rapport de division et le réglage du gain doivent étre optimisés de sorte que les signaux (aire des pics)
utilisés pour le calcul soient proportionnels a la quantité de substance.

6.4.2 Spectromeétre de masse ou autre détecteur sélectif de masse correctement étalonné.

6.4.3 Spectrométre a infrarouge a transformée de Fourier (spectrometre FT-IR) correctement
étalonné.

6.5 Colonne capillaire

La colonne doit étre constituée de verre ou de silice fondue. Des colonnes ayant une longueur
suffisante pour séparer les composés volatils et un diametre intérieur maximal de 0,32 mm, revétues
de poly(diméthylsiloxane) non modifié ou phényle modifié ou encore de poly(éthyléne glycol) avec
une épaisseur de film appropriée, assurent une bonne séparation des pics. La phase stationnaire et
la longueur de la colonne doivent étre choisies pour améliorer la séparation des COV (voir exemples a
I’Annexe B).

Une combinaison appropriée de colonne; prograinme de: température et composé marqueur doit étre
choisie de maniére que les composés présents dans '’échantillon qui sont définis comme des composés
organiques volatils en fonction de leur point d’ébulljtion (voir Note 3 en 3.1) éluent avant le composé
marqueur du point d’ébullition (voir 7.4) et que ceux qui sont des composés organiques non volatils
éluent apres ce dernier. Si une limite de 250 °C a ‘été fixée et s'il s’agit de phases stationnaires polaires,
il est recommandé d’utiliser le composé marqueur indiqué en 7.4 avec la colonne DB-1301™1 ou une
colonne équivalente, d'une longueur minimale de 60 m et d’'un diametre intérieur de 0,32 mm, avec une
épaisseur de film d’environ 1 pm.

6.6 Matériel d’analyse qualitative

Siles composés séparés doivent étre identifiés par un détecteur sélectif de masse ou par un spectrometre
FT-IR, I'instrument doit étre couplé au chromatographe en phase gazeuse et fonctionner conformément
aux instructions du fabricant.

6.7 Seringue d’injection

La seringue d’injection doit avoir une capacité correspondant au moins au double du volume de
I’échantillon a injecter dans le chromatographe en phase gazeuse.

6.8 Enregistreur de diagramme

Les enregistreurs de diagrammes a compensation conviennent pour tracer le chromatogramme.

1) DB-1301 estl'appellation commerciale d'un produit fourni par Agilent Technologies J&W. Cette information est
donnée al'intention des utilisateurs du présent document et ne signifie nullement que I'ISO approuve ou recommande
I'emploi exclusif du produit ainsi désigné. Des produits équivalents peuvent étre utilisés s’il est démontré qu'ils
conduisent aux mémes résultats.

4 © IS0 2013 - Tous droits réservés
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6.9 Intégrateur

Un systeme de traitement de l'information électronique (intégrateur ou ordinateur) doit étre utilisé
pour mesurer l'aire des pics. Les parametres d’intégration utilisés pour I'étalonnage et 'analyse doivent
étre identiques.

6.10 Flacons pour échantillon

Utiliser des flacons constitués d’'un matériau chimiquement inerte (par exemple du verre) et pouvant
étre fermés hermétiquement avec un bouchon équipé d’'un septum (par exemple une membrane en
caoutchouc revétue de polytétrafluoroéthylene).

6.11 Filtres a gaz

Des filtres doivent étre installés dans les conduites de raccordement du chromatographe en phase
gazeuse pour adsorber les impuretés restant dans les gaz (voir 6.12).

6.12 Gaz

6.12.1 Gaz vecteur: hélium, azote ou hydrogéne sec et exempt d’oxygene, ayant une pureté d’au
moins 99,996 % en volume.

6.12.2 Gazdétecteurs: hydrogene ayant une pureté d’au moins 99,999 % en volume et air (synthétique),
exempts de composés brganiques.

6.12.3 Gaz auxiliaire: azote ou hélitm de méme’qualité quele’gaz vecteur.

7 Réactifs

7.1 Etalon interne

L'étalon interne doit étre un composé qui n’est pas présent dans I'échantillon et qui est complétement
séparé des autres éléments du chromatogramme. Il doit étre inerte par rapport aux constituants de
I'’échantillon, stable dans la plage de températures requise et de pureté connue. Des composés comme
I'isobutanol et le diméthyléther diéthylene-glycol conviennent.

7.2 Composés d’étalonnage

Les composés utilisés pour I'étalonnage doivent avoir une pureté d’au moins 99 % en masse ou étre
d’une pureté connue.

7.3 Solvant de dilution

Utiliser un solvant organique permettant de diluer I'échantillon. Il doit avoir une pureté d’au moins 99 %
en masse, ou étre d’'une pureté connue, et ne doit pas contenir de substances susceptibles d’influer sur la
détermination, en provoquant, par exemple, des pics de recouvrement dans le chromatogramme. Injecter
toujours le solvant séparément pour pouvoir observer les agents contaminants et les pics d'interférence
éventuels, surtout pour l'analyse de traces.

NOTE Des solvants comme le méthanol, le tétrahydrofurane ou I'eau conviennent.

© IS0 2013 - Tous droits réservés 5
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