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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 & cet effet. Les
organisations internationales, gouvernementales et non gouverne-
mentales, en liaison avec I''SO participent également aux travaux. L'ISO
collabore 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 comi-
tés membres votants.

La Norme internationale 1SO 3549 a été élaborée par le comité technique
ISO/TC 35, Peintures et vernis, sous-comité SC 2, Pigments et matiéres de
charge.

Cette deuxiéme édition annule et remplace la premiére édition
(ISO 3549:1976), dont elle constitue une révision technique.
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Pigments a base de poussiere de zinc pour peintures —
Spécifications et méthodes d’essai

1 Domaine d'application

La présente Norme internationale fixe des prescrip-
tions et les méthodes d'essai correspondantes des
pigments a base de poussiére de zinc convenant 3
I'usage pour les revétements protecteurs.

2 Reéférences normatives

Les normes suivantes contiennent des dispositions
qui, par suite de la référence qui en est faite, consti-
tuent des dispositions valables pour la présente
Norme internationale. Au moment de la publication,
les éditions indiquées étaient en vigueur. Toute norme
est sujette & révision et les parties prenantes des
accords fondés sur la présente Norme internationale
sont invitées a rechercher la possibilité d'appliquer 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 & un
moment donné.

ISO 565:1990, Tamis de contréle — Tissus métalli-
ques, téles métalliques perforées et feuilles électro-
formées — Dimensions nominales des ouvertures.

ISO 594-1:1986, Assemblages coniques & 6 % (Luer)
des seringues et aiguilles et de certains autres appa-
reils & usage médical — Partie 1: Spécifications géné-
rales.

ISO 842:1984, Matiere premiére pour peintures et
vernis — Echantillonnage.

ISO 3696:1987, Eau pour laboratoire a usage analy-
tique — Spécification et méthodes d’essai.

3 Définition

Pour les besoins de la présente Norme internationale,
la définition suivante s'applique.

3.1 pigment a base de poussiére de zinc: Fine
poudre grise, formée de particules essentiellement
sphéroidales, composée principalement de zinc mé-
tallique.

NOTE 1 Les poussieres de zinc pigmentaires peuvent
varier, par exemple, dans leur teneur en zinc métal, leur
pureté chimique, la forme des particules, la répartition
granulométrique, les diameétres moyen et maximal, etc.
Toutes ces variations sont susceptibles d’avoir une in-
fluence sur le comportement de la poussiére de zinc dans
la peinture, notamment sur les parametres tels que la dis-
persibilité, la finesse de broyage, la réactivité et la conduc-
tibilité électrique et les propriétés de tassement.

4 Caractéristiques requises et leurs
tolérances

4.1 Pour les pigments a base de poussiére de zinc
satisfaisant a la présente Norme internationale, les
prescriptions essentielles sont indiquées dans les
tableaux 1 et 2.

4.2 Les prescriptions pour d'autres propriétés phy-
siques (surface enveloppe, répartition granulométri-
gue, etc.) et pour le choix du pigment de référence
auquel ces propriétés se référent doivent faire |'objet
d'un accord entre les parties intéressées.

4.3 Le pigment de référence doit aussi satisfaire aux
prescriptions indiquées dans les tableaux 1 et 2.

5 Echantillonnage

Prélever un échantillon représentatif du produit a es-
sayer, selon I'ISO 842.

AVERTISSEMENT — L’échantillon ne doit en aucun
cas étre séché avant I'essai, et aucune partie de
I'échantillon non utilisée ne doit étre remise dans le
récipient a échantillon apres manipulation.
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Tableau 1 — Composition du pigment de

poussiére de zinc
.. cex o e Méthode
Caractéristique Unité |Prescription d'essai
Teneur totale en % (m/m)| 98 min. Voir article 7
zinc
Teneur en % (m/m) 94 min. Voir article 8
zinc métal
Teneur en % (m/m){ 0,2 max. Voir article 9
plomb (Pb)
Teneur en % (m/m)| 0,1 max. Voir article 9
cadmium (Cd)
Teneur en fer (Fe) | % (m/m)| 0,05 max. | Voir article 9
Teneur en % (m/m)| 0,000 5 max.| Voir article 10
arsenic (As)
Teneur en % (m/m)| 0,005 max. | Voir article 11
chlorure (Cl)
Matiéres insolubles| % (m/m)| 0,05 max. | Voir article 12
dans l'acide

NOTE — Si la teneur en oxyde de zinc est requise, celleci peut
8tre calculée en multipliant la différence entre la teneur totale
en zinc et la teneur en zinc métal par 1,244 7.

Tableau 2 — Refus sur tamis

Dimension nominale de Refus sur
I'ouverture du tamis tamis Méthode
d’essai
um % (m/m)
125 0,01 max. Voir article 6
90 0,1 max. Voir article 6
45 5 max. Voir article 6

6 Détermination du refus sur tamis

6.1 Principe

Une prise d’essai appropriée de I'échantillon est tami-
sée sur un appareil a jet dair équipé de tamis
d’ouvertures nominales de maille de 45 ym, 90 um et
125 um. Le résidu sur chacun de ces tamis est dé-
terminé.

6.2 Appareillage

6.2.1 Tamis, circulaires, avec une surface utile de
200 mm de diamétre et avec des ouvertures nomina-
les de maille de 45 ym, 90 um et 125 um, satisfaisant
a I'lSO 565. Le tamis doit étre couvert d’'un couvercle
transparent pendant I'utilisation.
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6.2.2 Appareil de tamisage a jet d’air (voir fi-
gure 1), constitué d'un boitier cylindrique qui contient
un tamis {voir 6.2.1). |l doit y avoir a la base du boitier
une ouverture (a laguelle est branché un extracteur) et
une arrivée d'air pour permettre l'injection.

'arrivée d'air est connectée & une buse tournant &
une vitesse de 20 r/min & 25 r/min, et est composée
d'un ajutage en forme de fente disposé radialement
sous le tamis et trés prés de celui-ci (voir figure 1).
Lorsque la buse tourne, elle souffle en continu de 'air
a travers le tamis, ce qui empéche les particules de
poudre de se déposer. L'air est extrait par I'ouverture
prévue a cet effet, en entrainant les particules les plus
fines au travers du tamis. Le débit d'air est contrblé
par réglage de la fente de sortie.

La dépression a réaliser doit étre au moins égale a
1 250 Pa.

'6.2.3 Horloge (par exemple chronomeétre), donnant

le temps avec une précision d'au moins 1 s. Elle peut
étre équipée d'un interrupteur pour l'arrét automati-
que de l'appareil de tamisage (6.2.2).

6.2.4 Balance analytique, d’'une capacité de pesée
d'au moins 50 g, avec une précision d’au moins 1 mg.

6.2.5 Maillet, de construction légere avec téte en
plastique, utilisable pour taper sur le couvercle de la
tamiseuse afin de déloger la poudre collant au cou-
vercle et au tamis.

6.2.6 Pinceau propre.

6.2.7 Nacelle en acier inoxydable.

6.3 Controle et nettoyage du tamis

Vérifier que le tamis est propre et intact, et qu'il n'est
pas obstrué par de la matiére restant d'une détermi-
nation antérieure. Pour effectuer cette inspection, il
est recommandé de s'aider d'une loupe ayant un
grossissement suffisant.

S'il est nécessaire de nettoyer le tamis, il est recom-
mandé d'utiliser pour ce faire un systeme a ultrasons.
Il est aussi possible de nettoyer le tamis en le retour-
nant sur une feuille de papier propre, en frappant
vigoureusement de facon a éliminer toute particule
résiduelle.

6.4 Mode opératoire

Effectuer la détermination en double.

6.4.1 Peser, a 0,01 g pres, une prise d'essai d'envi-
ron 50 g (myg).
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Figure 1 — Appareil de tamisage

6.4.2 Placer le tamis de 45 pum (6.2.1) en position
dans |'appareil de tamisage (6.2.2) et transférer la
prise d'essai sur le tamis.

6.4.3 Couvrir le tamis avec le couvercle transparent,
mettre en marche le systéme d‘aspiration d'air et
I'appareil de tamisage (6.2.2), et, de temps & autre,
taper légérement le couvercle et le tamis avec le
maillet (6.2.5) pour répartir la matiere et déloger les
particules adhérentes.

6.4.4 Apreés 120s, arréter 'appareil et enlever le
couvercle transparent et le tamis. Recueillir le refus de
tamisage en retournant le tamis sur une feuille de
papier propre et frapper vigoureusement afin d'étre
s(r de récupérer toutes les particules.

6.4.5 Peser la nacelle en acier inoxydable {6.2.7) a
1 mg prées (m,). Transférer le résidu de tamisage dans
la nacelle et peser & nouveau a 1 mg pres (m,).

6.4.6 Sur de nouvelles prises d'essai de 50g
d’'échantillon, répéter les opérations décrites en 6.4.1
4 6.4.5 avec le tamis de 90 ym, et ensuite, avec le
tamis de 125 uym.

6.5 Expression des résultats

Calculer le résidu sur chaque tamis, R, exprimé en
pourcentage en masse, a |'aide de I'équation

r={"2="%) ;100
m

ou

mg est la masse, en grammes, de la prise
d'essai;

my est la masse, en grammes, de la nacelle en
acier;

my est la masse, en grammes, de la nacelle
contenant le résidu de tamisage.

Si les deux résultats («jumeaux») pour chaque tamis
considéré dans le tableau 2 différent de plus de un
dixitme de la limite haute respectivement permise,
répéter le mode opératoire.

Calculer la moyenne des deux résultats valables

(«répétitions») et consigner le résuitat avec trois dé-
cimales pour le tamis de 125 ym, avec deux décima-

3


https://standards.iteh.ai/catalog/standards/iso/eb5dd5a7-a7ce-4de0-8252-7e7fbd263b20/iso-3549-1995

ISO 3549:1995(F)

les pour le tamis de 90 pm, et avec une décimale pour
le tamis de 45 uym.

7 Détermination de la teneur totale en zinc

7.1 Principe

Le zinc est titré & I'aide d’une solution d’EDTA.

7.2 Réactifs

Au cours de I'analyse, utiliser uniguement des réactifs
de qualité analytique reconnue et de I'eau d'au moins
qualité 3 selon I'ISO 3696.

7.2.1 Acide chlorhydrique, concentré, 3 38 % (m/m)
environ, p= 1,19 g/ml.

7.2.2 Acide chlorhydrique, dilué 1 + 4.

Diluer 200 ml d'acide chlorhydrique concentré (7.2.1)
a1 litre avec de I'eau.

7.2.3 Acide sulfurique, dilué 1 + 1.

Ajouter lentement, et en refroidissant, 1 partie en
volume d'acide sulfurique concentré [a 96 % (m/m)
environ, p = 1,84 g/ml] & une partie en volume d’eau.

7.2.4 Acide nitrique, concentré, a 68 % (m/m) envi-
ron, p= 1,42 g/ml.

7.25 Hydroxyde d’ammonium, & 25 % (m/m) envi-
ron, p=0,81 g/ml.

7.2.6 Solution tampon.

Dissoudre 200 g de chiorure d’hydroxylammonium
(NH,OH,HCIl) dans environ 300 ml d’'eau. Dissoudre
28 g d’hydroxyde de sodium dans environ 300 ml
d'eau. Réunir les deux solutions, refroidir et diluer a
1 litre avec de I'eau.

7.2.7 Acide (éthyléene dinitrilo)tétraacétique (EDTA),
sel disodique dihydraté, solution titrée.

7.2.7.1 Préparation

Peser, a 1 mg prés, environ 20 g de sel disodique
dihydraté d'EDTA, dissoudre dans de I'eau et complé-
ter a 1 litre avec de 'eau. Conserver la solution dans
une bouteille en polyéthyléne.

7.27.2 Etalonnage
Peser, a 1 mg pres, environ 1,5 g de zinc métal pur 2

99,99 % (masse mg) dans un bécher de 250 ml. Dis-
soudre dans 20 ml d'acide chlorhydrique (7.2.1) et

4
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ajouter 1 ml ou 2 ml d'acide nitrigue {7.2.4). Aprés
dissolution compléte, transférer quantitativement
dans une fiole jaugée de 500 ml, compléter au volume
avec de I'eau et homogénéiser.

Pipetter 50 ml de la solution de zinc dans une fiole
conigue de 500 ml. Ajouter 200 ml d'eau et 3 gouttes
de la solution d'indicateur au bleu de bromothymol
(7.2.9), puis ajouter la solution d’hydroxyde d‘ammo-
nium (7.2.5) goutte & goutte jusqu'a ce que la couleur
vire au bleu. Ajouter ensuite I'acide chlorhydrigue dilué
(7.2.2) jusqu'au retour de la couleur jaune. Ajouter
finalement 20 ml de la solution tampon (7.2.6) et
3 gouttes de la solution d'indicateur au xylénol-orange
(7.2.8) et titrer avec la solution d’'EDTA préparée en
7.2.7.1 jusqu’a ce que la couleur rouge vire au jaune
péle.

Calculer I'équivalent en zinc de la solution d'EDTA,
plZn), exprimé en grammes par millilitre (c’'est-a-dire la
masse, en grammes, de zinc qui est complexée par
1 ml de solution d'EDTA), a I'aide de I'équation

my x 50

Zn)=
P =500 % v,

My
10 x V

ou

mg est la masse, en grammes, de zinc métalli-
gue utilisée;

Vo est le volume, en miliilitres, de solution
d'EDTA utilisé pour le titrage.

Répéter trois fois le titrage, et calculer la valeur
moyenne de I'équivalent en zinc, p(Zn), en grammes
par millilitre.

7.2.8 Xylénol-orange, solution d'indicateur a 1 g/|
de son sel de sodium dans I'eau.

7.2.9 Bleu de bromothymol, solution d’indicateur a
1 g/l dans de |'éthanol a 96 % (V/V).

7.3 Mode opératoire

7.3.1 Prise d'essai

Peser, & 1 mg prés, 1,5 g de I'échantillon {m4) dans un
bécher de 250 ml.

7.3.2 Détermination

Effectuer la détermination en double.

Dissoudre la prise d'essai dans 20 ml d'acide chlorhy-
drique concentré (7.2.1) et ajouter Tml ou 2ml
d'acide nitrique (7.2.4) pour s'assurer que tout le
plomb présent est dissous. Ajouter 5 ml d'acide sul-
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