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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 gouvernemen-
tales, en liaison 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 1SO 3682 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 3682:1983) qui a été révisée sur le plan technique et rédactionnel. La
principale modification est que l'indice d'acide n'est plus maintenant as-
socié & 1 g de matieres non volatiles du produit mais & 1 g de produit lui-
méme.
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" 1SO 3682:1996(F)

Liants pour peintures et vernis — Détermination de l'indice
d’acide — Méthode titrimétrique

1 Domaine d'application

La présente Norme internationale prescrit une mé-
thode titrimétrique pour la détermination de l'indice
d'acide des liants pour peintures et vernis.

La méthode n'est pas applicable aux résines phénoli-
ques.

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-
aprés. Les membres de la CEl et de I'|SO possédent
le registre des Normes internationales en vigueur & un
moment donné.

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

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

3 Deéfinition

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

3.1 indice d'acide: Nombre de miligrammes
d'hydroxyde de potassium (KOH) nécessaire a la neu-
tralisation des acides libres contenus dans 1 g du pro-
duit essayé.

4 Principe

Les acides libres contenus dans une prise d'essai sont
titrés avec une solution titrée d'hydroxyde de potas-
sium, soit en présence d'un indicateur coloré soit par
potentiométrie.

5 Reéactifs

Au cours de I'analyse, utiliser uniquement des réactifs
de qualité analytique reconnue.

5.1 Mélange de solvants, composé de 2 parties en
volume de toluéne et 1 partie en volume d'éthanol a
au moins 95 % (V/V) (voir note 4 de 8.2), sauf spécifi-
cation ou accord contraire si I'on utilise de I'alcool
d'une autre qualité, vérifier qu'il convient pour
I'exécution de I'essai. Neutraliser en utilisant la phé-
nolphtaléine comme indicateur, le mélange de sol-
vants par la solution d’hydroxyde de potassium (5.2)
avant de I'utiliser. ,

5.2 Hydroxyde de potassium, solution titrée,
¢(KOH) = 0,1 mol/l, dans I'éthanol a 95 % (V/V) (voir
5.1) ou dans le méthanol exempt de carbonates, et
étalonnée par rapport a I'hydrogénophtalate de potas-
sium.

NOTE 1 Une solution titrée, ¢(KOH) = 0,5 mol, peut éga-
lement étre utilisée dans le cas oU, avec une solution a
0,1 mol/l, plus de 50 ml de titrant serait nécessaire, ainsi
cela éviterait des erreurs cumulées du fait du remplissage
de la burette de 50 ml.

Vérifier la concentration de cette solution le jour de
son utilisation.

5.3 Phénolphtaléine, solution d'indicateur & 10 g/l
dans I'éthanol a 95 % (V/V), le méthanol ou le propan-
2-ol.
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NOTE 2 D'autres solutions peuvent étre utilisées, par
exemple le bleu de bromothymol & 10 g/l dans I'éthanol a
95 % (V/V), le méthanol ou le propan-2-ol.

6 Appareillage
Matériel courant de laboratoire, et

6.1 Fiole conique, de capacité 250 ml.

6.2 Burette, de capacité 50 ml, conforme aux pres-
5 5-1

6.3 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 note 3 de 8.2).

6.4 Agitateur magnétique.

7 Echantillonnage

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

8 Mode opératoire

Effectuer la détermination en double.

8.1 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 le volume de la solution
d’hydroxyde de potassium (5.2) utilisé soit compris
entre 10 ml et 30 ml.

Tableau 1 — Masse de la prise d’essai

Masse approximative
Indice d’acide présumé de la prise d’essai

mg KOH/g g
jusqu'a 10 10
au-dessus de 10 a 25 5
au-dessus de 25 a 50 2,5
au-dessus de 50 a 150 1
au-dessus de 150 05

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

© SO

8.2 Détermination

Dissoudre la prise d'essai (8.1), en agitant, dans 50 ml
du mélange de solvants (5.1).

Si des anhydrides d'acide libres sont présents dans le
liant, comme dans le cas de certaines résines polyes-
ter, la solution alcoolique d'hydroxyde de potassium
réagit seulement partiellement avec les anhydrides
Cela toutefois, est géncrauemem peu génant avec la
plupart des liants a cause des petites quantités
d'anhydrides libres présents. S'il est présumé que des
quantités importantes d'anhydrides libres sont pré-
sents, une solution aqueuse d'hydroxyde de potas-
sium doit étre utilisée.
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faut opérer sous hotte ou dans une a
bien ventilée. Eviter toute surchauffe.

~
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Ajouter 2 ou 3 gouttes de la solution d'indicateur a la
phénolphtaléine (5.3) et titrer rapidement avec la solu-
tion d’hydroxyde de potassium (5.2) jusqu'a I'appa-
rition d'une coloration rouge persistant durant au
moins 10 s tout en agitant la solution.

NOTE 3 Dans le cas de certains produits, tels que certai-
nes résines polyester, on n‘obtient pas de changement de
couleur trés net avec la phénolphtaléine. On peut utiliser
alors un autre indicateur, par exemple le bleu de bromo-
thymol (voir note 2 de 5.3). Dans les cas douteux et plus
particulierement dans ceux de solutions colorées, il est pré-
férable de titrer par potentiométrie & pH 7 avec des électro-
des en verre a temps de réponse approprié.

Dans le cas des acides polybasiques, il peut y avoir
également des points d'inflexion au-dessus de pH 7.
Dans de tels cas, le point d'inflexion dans le domaine
le plus basique doit étre pris comme étant le point fi-
nal.

Si une précipitation se produit pendant le titrage et in-
terfére ainsi avec la détermination du point final, ajou-
ter du solvant suivant les indications de la note 4.
Lorsqu’un mélange de solvants approprié a été trouveé,
recommencer le titrage avec le méme mélange.

NOTE 4 La nature et le volume du mélange de solvants
varient selon qu'il y a ou non précipitation pendant le ti-
trage. On peut augmenter le volume du mélange de sol-
vants jusqu'a 150 ml ou ajouter 25 ml d’acétone. L'addition
de solvant a pour but d'éviter une précipitation pendant le
titrage et non pas de dissoudre la résine.

Utiliser le méme mélange pour I'essai a blanc (8.3) et
noter la nature et le volume du mélange de solvants
dans le rapport d'essai (article 10).
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