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Peintures et vernis — Détermination de la teneur en
métaux «solubles» —

Partie b: Détermination du chrome hexavaient contenu
dans le pigment de la peinture liquide ou de la peinture en
poudre — Méthode spectrophotométrique a la
diphénylcarbazide

0 Introduction

Cette Norme internationale est ‘une partie de I'ISO 3856,
Peintures et vernis — Détermination de la teneur en métaux
«solubles ».

1 Objet et domaine d’application

La présente partie de I'lSO 3856 décrit une méthode spectro-
photométrique a la diphénylcarbazide, pour la détermination de
la teneur en chrome hexavalent «soluble» de I'extrait a 1'acide
chlorhydrique de la fraction contenant le pigment-de‘la pein-
ture liqguide ou de la peinture en poudre, préparé selon le
paragraphe 8.2.3 de I'IlSO 6713 ou selon d’autres Normes inter-
nationales appropriées.

La méthode est applicable aux peintures présentant des teneurs
en chrome hexavalent «soluble» comprises entre environ 0,05
et5 % (m/m).

D'autres méthodes peuvent étre utilisées par accord entre les
parties intéressées, a condition que les méthodes soient spécifi-
ques du chrome hexavalent, mais la présente méthode spectro-
photométrique est la méthode de référence en cas de litige.

2 Références

ISO 385/1, Verrerie de laboratoire — Burettes — Partie 1:
Spécifications générales.V

ISO 1042, Verrerie de laboratoire — Fioles jaugées & un trait.
ISO 3696, Fau & usage de laboratoire — Spécifications.?

ISO 6713, Peintures et vernis — Préparation des extraits acides
des peintures liquides ou en poudre.

1) Actuellement au stade de projet. (Révision partielle de I'!SO 385-1964.)

2) Actuellement au stade de projet.

3 Principe

Formation d'un complexe coloré a partir du chrome hexavalent
et d'une solution de diphénylcarbazide. Aprés addition d'acide
orthophosphorique et'\d'acide sulfurique, mesurage spectro-

photométrique de la coloration a une longueur d’onde dans la
région de 540 nm.

4:.'Réactifs
Au cours de |'analyse, utiliser uniquement des réactifs de qua-

lité analytique reconnue, et de I'eau d’une pureté d’au moins
qualité 3 selon I'lSO 3696.

4.1 Diphénylcarbazide, solution.

Dissoudre 0,25 g de diphénylcarbazide dans un mélange formé
de 50 ml d’acétone et de 50 ml d’eau.

4.2 Hydroxyde de sodium, solution, c(NaOH) = 2 mol/I.
4.3 Acide sulfurique, c(H,SO,) = 1 mol/I.

4.4 Acide orthophosphorique, 3 environ 85 % (m/m)
(o0 approximativement 1,69 g/ml).

4.5 Acide chlorhydrique, c(HCI) = 0,07 mol/I.

Utiliser un acide chlorhydrique identique & celui qui est utilisé
pour la préparation des solutions d'essai selon I'ISO 6713.
(Voir 6.2.)
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4.6 Chrome hexavalent, solution étalon mére contenant
100 mg de Cr{VI) par litre.

Peser, a 0,1 mg pres, 282,9 mg de dichromate de potassium
sec, les dissoudre dans de I'eau, dans une fiole jaugée de
1 000 ml, diluer jusqu’au trait repére avec de I'eau et mélanger
soigneusement.

1 ml de cette solution étalon mere contient 100 pug de Cr(VI).

4.7 Chrome hexavalent, solution étalon contenant 1 mg de
Cr(VI) par litre.

Préparer cette solution le jour méme de son utilisation.
Introduire, & I'aide d’une pipette, 10 ml de la solution étalon
mere (4.6) dans une fiole jaugée de 1 000 ml, diluer jusqu’au

trait repére avec de I'acide chlorhydrique (4.5) et mélanger soi-
gneusement.

1 ml de cette solution étalon contient 1 ug de Cr(VI).

5 Appareillage

Matériel courant de laboratoire, et

5.1 Spectrophotométre, convenant pour des mesurages a
une longueur d'onde d’environ 540 nm et muni de cuves de 10
ou 20 mm de parcours optique.

5.2 pH-metre, avec électrode en verre et électrode de réfé-
rence.

5.3 Burette, de 50 ml de capacité, conforme aux spécifica-
tions de I'ISO 385/1.

5.4 Fioles jaugées a un trait, de 50 ml de capacité, confor-
mes aux spécifications de I'ISO 1042.

6 Mode opératoire
6.1 Etablissement de la courbe d'étalonnage

6.1.1 Préparation des solutions colorimétriques étalons
Préparer ces solutions le jour méme de leur utilisation.
Dans une série de cinq béchers de 50 ml, introduire, & I'aide de

la burette (5.3), les volumes de la solution étalon de chrome
hexavalent (4.7) indiqués dans le tableau suivant.

. Volume de la Concentration
Solution solution étalon de | correspondante en
colorimétrique | chrome hexavalent | Cr(VI) dans la solution
ét:t?" 4.7) colorimétrique étalon

ml Hg/mi
o* 0 0
1 5 0,1
2 10 0,2
3 15 0,3
4 20 0,4

* Solution de compensation.

Traiter le contenu de chaque bécher de ia fagon suivante:

Ajouter 5 ml de la solution d’hydroxyde de sodium (4.2). En uti-
lisant le pH-metre (5.2), ajuster le pH de la solution & 7,0 par
addition d'acide sulfurique (4.3). Ajouter 2 mi de la solution de
diphénylcarbazide (4.1) et 1 a8 2 ml d'acide orthophosphorique
(4.4) en méme temps que 5 mi d’acide sulfurique (4.3). Trans-
vaser dans une fioie jaugée de 50 mi (5.4}, diiuer jusqu’au trait
repére avec de I'eau et mélanger soigneusement.

6.1.2 Mesurages spectrophotométriques

Mesurer immédiatement les absorbances des solutions colori-
métriques étalons (6.1.1) a I'aide du spectrophotométre (5.1) &
la longueur d’onde d’absorption maximale (environ 540 nm) par
rapport a I'eau dans la cuve de référence. Avant chaque mesu-
rage, rincer la cuve avec de la solution colorimétrique étalon.
Déduire I'absorbance de la solution de compensation de celles

des autres solutions colorimétriques étalons.

6.1.3 Courbe d'étalonnage

Tracer un graphique en portant, sur I'axe des abscisses, les
masses, en microgrammes, de Cr(VI) contenues dans 1 ml de
solution colorimétrique étalon.et, sur 'axe des ordonnées, les
valeurs’correspondantes des ‘absorbances. Si le mode opéra-
toire a.été correctement appliqué, la courbe d'étalonnage doit
étresune droite.

6.2 'Solutions d’essai

Utiliserles solutions obtenues selon le mode opératoire décrit
dans le paragraphe 8.2.3 de I'ISO 6713 ou selon d'autres
modes opératoires spécifiés ou agréés.

6.3 Détermination

Dans des béchers de 50 ml, introduire, & I'aide de la burette
(5.3), un volume de chaque solution d’essai (6.2) tel que son
absorbance se situe sur la courbe d’étalonnage. Traiter la solu-
tion comme décrit en 6.1.1. Mesurer I'absorbance comme
décrit en 6.1.2.

7 Expression des résultats

7.1 Calculs

Calculer la masse de chrome hexavalent «soluble» contenue
dans I'extrait a I'acide chlorhydrique, obtenu selon la méthode
décrite dans le paragraphe 8.2.3 de I'lSO 6713, a l'aide de
I'équation

a, — a V.
! 0><—1><50
106 Vs

mg

Vi
(@) — ap) x — x 5 x 10-5
V3



ol
ay est la concentration en chrome hexavalent, en micro-
grammes par millilitre, de la solution d’essai & blanc prépa-
rée selon la méthode décrite dans le paragraphe 8.4 de
I''SO 6713;

a, est la concentration en chrome hexavalent, en micro-
grammes par millilitre, de la solution d’essai, obtenue & par-
tir de la courbe d'étalonnage;

mg est la masse, en grammes, de chrome hexavalent
«soluble» contenue dans I'extrait a I'acide chlorhydrique;

V; estla somme du volume, en millilitres, d’acide chlorhy-
drique et du volume d'éthanol utilisés pour I'extraction
décrite dans le paragraphe 8.2.3 de I'ISO 6713 (supposée
étre de 77 ml);

V3 est le volume, en millilitres, de la partie aliquote de
I'extrait & I'acide chlorhydrique plus I'éthanol prélevée pour
I'essai.

Calculer la teneur en chrome hexavalent «soluble» de la partie

de pigment de la peinture a |'aide de I'équation
C, = Mn X ].p_z. X ﬂ. -
Cn 0 m, 102 my

mOXP

Ccry  est la teneur en chrome hexavalent «soluble» de la
partie de pigment de la peinture, exprimée enpoufcentage
en masse de la peinture;

my est la masse, en grammes, de la prise d'essai prélevée
en vue de la préparation de.la solution, décrite dans_le
paragraphe 8.2.3 de I'|SO 6713;

P est la teneur en pigment de la peinture liquide, exprimée
en pourcentage en masse, obtenue selon la méthode appro-
priée décrite dans le chapitre 6 de I'lSO 6713.

NOTES

1 La teneur totale en chrome « soluble» de la peinture liquide, com-
prenant la teneur en chrome hexavalent «soluble» de la partie de pig-
ment et la teneur totale en chrome de la fraction liquide de la peinture,
et exprimée en pourcentage en masse de la peinture, est donnée par la
somme des résultats obtenus suivant I'|SO 3856/6 et la présente partie
de I'ISO 3856.
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2 La teneur totale en chrome hexavalent « soluble» de la peinture en
poudre est obtenue aprés modification appropriée des calculs donnés
en 7.1,

Si les solutions d’essai ont été préparées selon des méthodes
différentes de celles qui sont décrites dans I'1SO 6713 (voir 6.2),
il est nécessaire de modifier les équations pour le calcul de la
teneur en chrome hexavalent données précédemment.

7.2 Fidélité

Aucune donnée de fidélité n'est actuellement disponible.

8 Procés-verbal d'essai

Le proces-verbal d’essai doit mentionner au moins les informa-
tions suivantes:

a) le type et l'identification du produit essayé;

b) la référence 3 la présente Norme internationale
(ISO 3856/5) ;

c) la méthode de séparation de la fraction solide du pro-
duit essayé, selon le chapitre 6 de I'ISO 6713 (méthode A, B
ou'C), le cas échéant;

d) . le/solvant ou le mélange de solvants utilisé pour
I'extraction, le cas échéant?;

e) les résultats de I'essai, exprimés en pourcentage en
masse du produit, soit

— la teneur en chrome hexavalent «soluble» de la par-
tie de pigment de la peinture liquide,

soit
— la teneur totale en chrome hexavalent «soluble» de
la peinture en poudre;

f) tout écart, par accord ou autrement, au mode opéra-
toire spécifié;

g) la date de I'essai.

1) Non nécessaire pour les peintures en poudre (voir chapitre 7 de I'1SO 6713).
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