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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'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 gouvernemen-
tales, en liaison avec I'ISO participent également aux travaux. L'ISO colla-
bore étroitement avec la Commission électrotechnique internationale (CEI)
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 1ISO 3681 a été élaborée par le comité technique
ISO/TC 35, Peintures et vernis, sous-comité SC 10, Méthodes d'essai des
liants pour peintures et vernis.

Cette troisieme édition annule et remplace la deuxiéme édition
(ISO 3681:1983) qui a été révisée sur le plan technique et rédactionnel. La
principale modification est que I'indice de saponification n’'est plus mainte-
nant associé a 1 g de matieres non volatiles du produit mais & 1 g de pro-
duit lui-méme.

L'annexe A de la présente Norme internationale est donnée uniquement a
titre d'information.
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1 Domaine d'application

La présente Norme internationale prescrit une mé-
thode titrimétrique pour la détermination de la teneur
en acides estérifiés des liants pour peintures et vernis
tenant compte nécessairement des acides libres et
des anhydrides d'acide.

En raison des variations de la résistance a la saponifi-
cation des différents liants, la présente Norme inter-
nationale a un domaine d'application limité. Si
nécessaire, la saponification compléte peut étre véri-
fiée en recommencgant I'essai dans des conditions
plus séveres obtenues par I'utilisation d'une durée de
saponification plus longue, d'une solution d'hydroxyde
de potassium plus concentrée ou d'un alcool & point
d'ébullition plus élevé comme solvant.

L'annexe A prescrit un mode opératoire adapté aux
liants difficilement saponifiables.

La méthode n’est pas applicable aux produits présen-
tant une réaction supplémentaire aux alcalis, aprés la
saponification normale.

2 Références 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 a révision et les parties prenantes des ac-
cords 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'lSO possédent
le registre des Normes internationales en vigueur a un
moment donné.

ISO 385-1:1984, Verrerie de laboratoire — Burettes —
Partie 1: Spécifications générales.

ISO 648:1977, Verrerie de laboratoire — Pipette a un
trait.

ISO 842:1984, Matiéres premiéres pour peintures et
vernis — Echantillonnage.

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

3 Deéfinitions

Pour les besoins de la présente Norme internationale,
les définitions suivantes s'appliquent.

3.1 saponification: Processus de formation de sels
métalliques alcalins de dérivés d’'acides organiques.

3.2 indice de saponification: Nombre de milli-
grammes d'hydroxyde de potassium (KOH) néces-
saire a la saponification de 1 g du produit essayé.

4 Principe

Apres un essai préliminaire pour déterminer les condi-
tions de saponification (concentration de la solution
d'hydroxyde de potassium, durée de saponification,
etc.) pour le produit a essayer, on fait bouillir sous re-
flux une prise d'essai avec une solution d'hydroxyde
de potassium dans les conditions définies ci-dessus.
La solution chaude est titrée avec une solution titrée
d'acide chlorhydrique, soit en présence d’un indicateur
coloré soit par potentiométrie.

5 Réactifs

Au cours de I'analyse, utiliser uniqguement des réactifs
de qualité analytique reconnue, et de I'eau d’au moins
qualité 3 selon I'ISO 3696.
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5.1 Toluéne, ou autre solvant insaponifiable appro-
prié.

5.2 Hydroxyde de potassium, solution éthanolique,
méthanolique ou isopropanolique, ¢(KOH) = 0,5 mol/l.

NOTE 1 Si des conditions plus séveéres sont nécessaires
pour la saponification, utiliser une solution éthanolique a
2 molfl, ou utiliser de I'éthane-1,2-diol (éthyléne-glycol) ou
du 2,2"-oxydiéthanol (diéthyléne-glycol) comme solvant (voir
article 8 et annexe A).

Si le propan-2-ol peut étre utilisé a la place de I'éthanol
ou du méthanol, il doit étre utilisé. L'applicabilité de la
solution dans le propan-2-ol est comparable a celle
d'une solution éthanolique et sa toxicité est moindre
gu’une solution méthanolique.

5.3 Acide chlorhydrique, solution titrée,

¢(HCl) = 0,5 mol/l, dans un mélange de 4 parties en
volume de méthanol et de 1 partie en volume d'eau
ou dans |'eau.

5.4 Phénolphtaléine, ou thymolphtaléine, solution
a 10 g/l dans I'éthanol a 95 % (V/V), le méthanol ou le
propan-2-ol (voir note 1).

6 Appareillage

Matériel courant de laboratoire, et verrerie conforme
aux prescriptions de I'lSO 385-1 et de I'lSO 648, et

6.1 Fiole conique, de capacité 250 mi, avec joint en
verre rodeé.

6.2 Réfrigérant a reflux, avec joint en verre rodé.
6.3 Burette ou pipette, de capacité 25 ml ou 50 ml.
6.4 Appareil de titrage potentiométrique, muni
d'une électrode en verre et d'une électrode de réfé-
rence. L'emploi de cet appareil est une alternative op-
tionnelle (voir 9.2).

6.5 Agitateur magnétique.

6.6 Bain d’eau ou bain d’huile.

7 Echantillonnage

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

8 Essai préliminaire

En I'absence de spécification ou d'accord au sujet des
conditions particulieres de saponification, réaliser le
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mode opératoire prescrit dans l'article 9 en utilisant
25 ml de la solution d'hydroxyde de potassium (5.2),
porter et maintenir a I'ébullition durant 1 h. Pour véri-
fier si l'indice de saponification peut étre déterminé
dans ces conditions, renforcer ces conditions en pro-
longeant la durée de saponification jusqu’a au moins
2 h et/ou en utilisant une solution d'hydroxyde de po-
tassium a 2 mol/l ou une solution d’hydroxyde de po-
tassium dans un alcool a point d'ébullition nettement
supérieur a celui de |'éthanol, par exemple de I'éthane-
1,2-diol (éthylene-glycol) ou du 2,2'-oxydiéthanol (dié-
thyléne-glycol).

S'il n'y a pas d'augmentation du résultat final (c'est-a-
dire la moyenne; voir 10.1) en utilisant les conditions
plus séveres, |'essai peut étre effectué conformément
a la présente Norme internationale. Si un indice supé-
rieur est obtenu, mais qui ne continue pas a augmen-
ter en prolongeant l'essai, la présente Norme inter-
nationale peut étre appliquée en utilisant et en notant
les conditions appliquées. Si un résultat constant ne
peut étre obtenu, méme dans les conditions les plus
séveéres de saponification, la méthode a utiliser doit
faire I'objet d'un accord entre les parties intéressées.

9 Mode opératoire

Effectuer la détermination en double.

9.1 Prise d’essai

Par référence au tableau 1, sélectionner la masse ap-
propriée de la prise d’'essai a prélever. Cette masse
doit étre choisie telle que moins de la moitié du vo-
lume de la solution d'hydroxyde de potassium utilisé
soit nécessaire a la saponification de la prise d’essai.

Tableau 1 — Masse de la prise d’essai

Indice de saponification Masse approximative
présumé de la prise d’essai
mg KOH/g g
jusqu'a 10 20
au-dessus de 10 a 20 10
au-dessus de 20 a 50 5
au-dessus de 50 a 100 2,5
au-dessus de 100 a 200 1,5
au-dessus de 200 a 300 1
au-dessus de 300 a 500 0,5
au-dessus de 500 0,2

Peser, 3 1 mg pres, la prise d'essai dans la fiole coni-
que (6.1).
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