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ANEXO VI

Norma Alema — Setembro de 2007
DIN 53770-1:2007-09

Prefacio

A presente norma foi elaborada pelo NA 078-00-14 GA “Processos de analise
para corantes”.

A extracdo com &cido cloridrico ¢(HCI) = 0,1 mol/l é prevista em uma série de
normas alemas e estrangeiras. Por razées de harmonizagdo com a norma
internacional ISO 6713-1984, a qual também entrou para a legislagéo sobre
substancias perigosas (Legislacao das substancias perigosas — GefStoffV)" de
26 de agosto de 1986 (BGBI. |, pg. 1470), nesta norma a extracao com acido
cloridrico ¢(HCI) = 0,07 mol/l € colocada em primeiro plano.

Nesta norma, percentual (%) quando da indicacao de teores significa parcela
de massa por cento.

DIN 53770 “Pigmentos e cargas — Determinagéo das parcelas soluveis em
acido cloridrico” € composta por:

— Parte 1: Fabricacao de extratos acidos
— Parte 2: Teor de antim6nio
— Parte 3: Teor de arsénio

— Parte 4: Teor de bario

— Parte 5: Teor de chumbo

— Parte 6: Teor de cadmio

— Parte 7: Teor de cromo

— Parte 8: Teor de cromo (VI)
— Parte 9: Teor de cobalto

— Parte 10: Teor de cobre

— Parte 11: Teor de manganés
— Parte 12: Teor de niquel

— Parte 13: Teor de mercurio
— Parte 14: Teor de selénio

— Parte 15: Teor de zinco



— Parte 16: Determinagdo de 12 elementos através de espectrometria de
emissao atdmica através de plasma acoplado indutivamente

" A adquirir na: Editora Beuth Verlag GmbH, Burggrafenstr. 6, 10772 Berlim.
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Modificacoes

Em relacdo a DIN 53770-1:1988-07 foram feitas as seguintes modificagdes:
a) Conteudo da norma revisado quanto a redacao;
b) Indica¢cdes normativas atualizadas.

Edicoes anteriores

DIN 53770-1:1975-12, 1988-07

1 Area de aplicacdo

Esta norma descreve a obtencédo de extratos acidos de pigmentos e cargas (a
seguir denominados simplesmente Pigmentos, para simplificagdo da norma).
Diferentemente do procedimento descrito na norma DIN ISO 6713, nesta
norma séo determinados os teores de metais pesados soluveis em pigmentos
secos. Os extratos acidos sdo obtidos com acido cloridrico ¢(HCI) = 0,07 mol/l.
Neles sdo determinados os teores de metais, definidos como metais soluveis
neste meio de extracao.

Os metais pesados sdo determinados individualmente conforme DIN 53770-2
até DIN 53770-15. Em alguns casos, os metais antiménio, bario, chumbo,
cadmio e cromo bem como cromo hexavalente também podem ser
determinados conforme DIN 3856-1 até DIN 3856-6.

No caso de pigmentos que ndo podem ser molhados ou ndo permitem ser
misturados no volume indicado de &cido cloridrico de acordo com o0s
procedimentos definidos nesta norma, o procedimento para a obtencao dos
extratos acidos para determinacao dos teores soluveis de metais deve ser
estabelecido em separado.

Os procedimentos nao sao previstos para pigmentos notavelmente solUveis em
acido cloridrico ¢(HCI) = 0,07 mol/l (por exemplo, pigmentos de 6xido de zinco,
cargas carbdnicas). Uma excecao é o processo conforme 6.3 para a extracao
de chumbo soluvel em pigmentos com teores mais elevados de chumbo. Para
tanto, trabalha-se com um volume maior de liquido para extragcdo em relacao
ao pigmento de chumbo, sendo determinadas quantidades sollveis acima de
1%.

N&o devera ser determinada a parcela total de um pigmento que seja soluvel
em acido cloridrico ¢(HCI) = 0,07 mol/l.



OBSERVACAO: Quando um processo de anélise adequado constatar que o teor total
do metal em questao € menor do que o limite do metal soltvel, entdo a determinacao

do teor de metal soluvel nao sera necessaria.
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2 Indicac6es normativas

Os documentos citados a seguir sdo necessarios para a aplicacdo deste
documento. Em caso de indicagdes datadas vale somente a edigdo referida.
Em caso de indicacbes ndao datadas vale a ultima edicdo do documento

referido (inclusive todas as alteracoes).
DIN 53770-2, Pigmentos e cargas — Determinacdo das parcelas soluveis
acido — Parte 2: Teor de antiménio.

DIN 53770-3, Pigmentos e cargas — Determinacao das parcelas sollveis
acido — Parte 3: Teor de arsénio.

DIN 53770-4, Pigmentos e cargas — Determinacao das parcelas sollveis
acido — Parte 4: Teor de bario.

DIN 53770-5, Pigmentos e cargas — Determinacao das parcelas sollveis
acido — Parte 5: Teor de chumbo.

DIN 53770-6, Pigmentos e cargas — Determinacao das parcelas sollveis
acido — Parte 6: Teor de cadmio.

DIN 53770-7, Pigmentos e cargas — Determinacao das parcelas sollveis
acido — Parte 7: Teor de cromo.

DIN 53770-8, Pigmentos e cargas — Determinacao das parcelas sollveis
acido — Parte 8: Teor de cromo (VI).

DIN 53770-9, Pigmentos e cargas — Determinacao das parcelas sollveis
acido — Parte 9: Teor de cobalto.

DIN 53770-10, Pigmentos e cargas — Determinagcao das parcelas sollveis
acido — Parte 10: Teor de cobre.

DIN 53770-11, Pigmentos e cargas — Determinagao das parcelas sollveis
acido — Parte 11: Teor de manganés.

DIN 53770-12, Pigmentos e cargas — Determinagao das parcelas sollveis
acido — Parte 12: Teor de niquel.

DIN 53770-13, Pigmentos e cargas — Determinagao das parcelas soluveis
acido — Parte 13: Teor de mercurio.

DIN 53770-14, Pigmentos e cargas — Determinagao das parcelas sollveis
acido — Parte 14: Teor de selénio.

DIN 53770-15, Pigmentos e cargas — Determinagao das parcelas sollveis
acido — Parte 15: Teor de zinco.
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DIN 53770-16, Pigmentos e cargas — Determinagcdo das parcelas soluveis em
acido — Parte 16: Determinacao de 12 elementos através de espectrometria de
emissao atdbmica através de plasma acoplado indutivamente

DIN EN ISO 15528, Materiais para revestimentos e matéria-prima para
materiais de revestimentos — Retirada de amostras
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DIN ISO 3856-1, Vernizes e materiais para pintura — Determinacao do teor de
metais “soluvel” — Determinacao do teor de chumbo.

DIN ISO 3856-2, Vernizes e materiais para pintura — Determinacéo do teor de
metais “soluvel” — Determinacao do teor de antiménio.

DIN ISO 3856-3, Vernizes e materiais para pintura — Determinacao do teor de
metais “soluvel” — Determinacao do teor de bario.

DIN ISO 3856-4, Vernizes e materiais para pintura — Determinacao do teor de
metais “soluvel” — Determinacao do teor de cadmio.

DIN ISO 3856-5, Vernizes e materiais para pintura — Determinacao do teor de
metais “soluvel” — Determinacao do teor de cromo (VI) da parcela de pigmento
de vernizes e materiais para pintura liquidos ou de tintas em pé.

DIN ISO 3856-6, Vernizes e materiais para pintura — Determinacao do teor de
metais “soluvel” — Determinacao do teor total de cromo da parcela liquida.

DIN ISO 6713, Vernizes e materiais para pintura — Obtencao de extratos acidos
a partir de vernizes e materiais para pintura pigmentados liquidos ou em pé.

3 Aparelhos

Aparelhos de laboratério e vidrarias usuais, juntamente com:

3.1 Agitador mecanico adequado

(veja observacdes em 6.1)

3.2 Aparelho medidor de pH e eletrodos especiais na faixa do pH = 1 2

3.3 Filtro de membrana, diametro de poros 0,45 um ou outro material de
filtro de membrana adequado com o qual se obtenha um filtrado claro conforme
a secao 6.

OBSERVAGCAO: Caso nao se obtenha um filtrado claro com tal filtro, entéo
podera ser utilizado um filtro de membrana com didametro de poro menor (até
0,15 um). Uma centrifugacéo prévia podera ajudar.

3.4 Aparelho de filtragem, para o filtro de membrana (3.3).

3.5 Banho maria, que possa ser mantido a (23 * 2) °C.



2 Informacdes sobre fontes de aquisicdo sdo dadas pelo Grupo normativo sobre pigmentos e
cargas (NPF) no DIN, Burggrafenstr. 6, 10787 Berlim.
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4 Reagentes

4.1 Generalidades

Caso nao seja indicado de forma diferente, os reagentes devem ser adequados
para a analise de tracos conforme partes 2 até 16, quanto ao seu grau de
pureza. A temperatura de referéncia para a densidade dos liquidos é 20 °C.
Solucbes de reagentes sem indicacdo do solvente sdo solugcbes em agua
bidestilada ou agua de pureza correspondente.

4.2  Acido cloridrico, p(HCI) = 1,18

4.3 Acido cloridrico, c(HCI) = 1 mol/l

4.4 Acido cloridrico, c(HCI) = 0,07 mol/l

Pipetar 70,0 ml de acido cloridrico (4.2) em um baldo de ensaio de 1000 ml e
preencher com agua até a marca.

4.5 Acido cloridrico 1:1

Diluir 1 parcela em volume de acido cloridrico (4.2) com 1 parcela em volume
de agua.

4.6 Etanol, w(CoHs0OH) = 95 %

5 Retirada de amostras

Retirar uma amostra representativa do pigmento a testar, como definido na DIN
EN ISO 15528.

6 Realizacao

6.1 Generalidades

A extracdo dos metais solUveis é realizada em amostras secas de pigmento ou
carga. A secagem é feita nas condigdes especificas para o pigmento em



questdo. Desde que nao esteja definido diferentemente, o pigmento a testar
deve ser extraido com acido cloridrico ¢(HCI) = 0,07 mol/I.

OBSERVACAO: A massa do pigmento a utilizar para a extragdo deve ser cumprida tanto
quanto possivel. Em caso de quantidade de amostra insuficiente ela podera ser reduzida.
Neste caso, o volume da solugcdo de exiracdo devera ser alterado de tal forma que seja
mantida a relacdo definida pigmento/solucéo de extracao.
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6.2 Procedimento A
6.2.1 Generalidades

Utilizar o processo A para a extracao de metais solluveis (inclusive chumbo,
quando o teor total de chumbo do pigmento for menor do que 1 %) com acido
[relacao massa do pigmento: volume da solugcao de extragao = 1: 15].

6.2.2 Preparacao da amostra

Obter pelo menos dois extratos. Durante a extracéo e antes da analise, evitar a
acao da luz solar direta.

6.2.3 Realizacao

Pesar (5,0 £ 0,01) g do pigmento a testar (my) em um béquer seco de 150 ml.
Molhar esta amostra com 2,0 ml de etanol (4.6) ¥, depois usar o agitador (3.1)
e adicionar 75 ml de &cido cloridrico (4.4) que tenha sido levado antes a (23 +
2) °C em banho maria (3.5). Colocar o béquer no banho maria e imediatamente
depois comecar a agitar a mistura (veja observacédo). Mergulhar os eletrodos
do pHmetro (3.2) na mistura e caso necessario, através da adicdo de acido
cloridrico 1:1 (4.3), ajustar o valor de pH ao do &acido cloridrico ¢(HCI) = 0,07
mol/l (pH = 1,15 £ 0,1).

OBSERVACAO: Durante toda a extragdo a velocidade do agitador deve ser ajustada de modo
que o pigmento seja mantido constantemente em estado suspenso, sem respingos.

Prosseguir o agitagao (15 £ 1) min a uma temperatura de (23 + 2) °C. Manter o
valor de pH da mistura constante através de cuidadosa adicdo de acido
cloridrico (4.3). Ap6s o final do tempo de agitacao, deixar em repouso mais (15
+ 1) min a (23 £ 2) °C. Entdo o pigmento decantara.

Filtrar o liquido sobrenadante do decantado através do filiro de membrana
(3.3), utilizando o aparelho de filtragem (3.4). Captar o filtrado obtido nos
primeiros 10 min, ele devera ser uma solucdo clara. Fechar o recipiente
imediatamente.

Guardar o extrato para a determinacao dos diversos metais solliveis. Para cada
determinacao utilizar parte da aliquota correspondente.



Determinar o teor de metal soltvel do extrato, conforme descrito na DIN 53770-
2 até DIN 53770-15 ou DIN ISO 3856-1 até DIN ISO 3856-6, o quanto antes, o
mais tardar dentro de 4 h ap6s a obtencao do extrato.

¥ Na determinacéo do cromo (VI) no extrato ou em casos nos quais o etanol ndo
molha suficientemente, usar um tensoativo nao ibnico em vez de etanol.
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6.3 Procedimento B
6.3.1 Generalidades

Utilizar o procedimento para a extracdo de chumbo soluvel (quando o teor total
de chumbo do pigmento for igual ou maior do que 1 % (parcela em massa)) em
acido [relacdo massa do pigmento: volume da solucéo de extracdo = 1: 1000].

OBSERVACAO: A relagdo massa do pigmento: volume da solugdo de extracdo = 1: 1000
refere-se a parcela de chumbo do pigmento. Caso se trate de uma mistura de pigmentos com
uma parcela de pigmento de chumbo abaixo de 100%, entdo devera ser utilizada uma outra
relacdo, por exemplo, com uma parcela de pigmento de chumbo de 10% (parcela em massa)
usar uma relacao de 1:100. Para escolher a relacao correta € necessario conhecer a parcela de
chumbo do pigmento. Para poder calcular a parcela de chumbo em uma mistura de pigmentos,
pode-se partir da hipotese simplificadora de que o teor de chumbo de todos os pigmentos que
contenham chumbo seja de 60% (parcela em massa). Sob esta hipétese pode-se calcular a
massa total da amostra com misturas de pigmentos contendo chumbo, em relagdo a um
volume de extrato de 500 ml.

6.3.2 Determinacao do teor total de chumbo

A partir do teor total de chumbo do pigmento, calcular a massa da amostra (my)
para a extracao, pela seguinte equacao:

my =20x05 =2 (1)

Onde:
mo Massa da amostra, em gramas;

T Teor total de chumbo do pigmento a testar, em porcentagem;
60 Teor de chumbo médio de pigmentos tipicos de cromatos com chumbo

(veja observacédo em 6.3.1)
6.3.3 Preparacao de amostras

Obter pelo menos dois extratos. Durante a extragdo e antes da analise, evitar a
acao da luz solar direta.



6.3.4 Realizacao

Pesar exatamente 1 mg do pigmento a testar (mg) em um béquer seco de 1000
ml. Molhar esta amostra com 2,0 ml de etanol (4.6) ¥, usar o agitador (3.1) e
adicionar 500 ml de acido cloridrico (4.4) que tenha sido levado antes a (23 +
2)°C em banho maria (3.5). Colocar o béquer no banho maria e imediatamente
depois comecar a agitar a mistura (veja observacédo). Mergulhar os eletrodos
do pHmetro (3.2) na mistura e caso necessario, através da adicao de acido
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cloridrico 1:1 (4.3), ajustar o valor de pH ao do acido cloridrico ¢(HCI) = 0,07
mol/I.

OBSERVACAO: Durante toda a extragdo a velocidade do agitador deve ser ajustada de modo
que o pigmento seja mantido constantemente em estado suspenso, sem respingos.

Prosseguir com a agitacdo (60 = 1) min, sendo necessario verificar que a
temperatura seja mantida a (23 + 2) °C durante toda a duragao do teste. Manter
o valor de pH da mistura constante através da cuidadosa adicdo de acido
cloridrico (4.3). Ap6s o final do tempo de agitacao, deixar em repouso mais (60
+ 1) min a (23 = 2) °C. Entdo o pigmento decantara. Filtrar o liquido
sobrenadante do decantado através do filtro de membrana (3.3), utilizando o
aparelho de filtragem (3.4). Captar o filirado obtido nos primeiros 10 min, ele
devera ser uma solucéao clara. Fechar o recipiente imediatamente.

Guardar o extrato para a determinacdo do chumbo soluvel conforme DIN
53770-5 ou DIN ISO 3856-1. Para cada determinacao utilizar a parte aliquota
correspondente. Nisto, levar em consideragao a quantidade de 500 ml de acido
cloridrico concentrado que eventualmente tenha sido adicionado.

Determinar o teor de chumbo soluvel do extrato o quanto antes, o mais tardar
dentro de 4 h ap6s a obtencéo do extrato.



