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NORME INTERNATIONALE

I1SO 4275-1977 (F)

Bicarbonate d’ammonium a usage industriel (y compris les
industries alimentaires) — Dosage de |'arsenic — Méthode
photométrique au diéthyldithiocarbamate d’argent

1 OBJET ET DOMAINE D’APPLICATION

La présente Norme internationale spécifie une méthode
photométrique au diéthyldithiocarbamate d‘argent pour le
dosage de l'arsenic dans le bicarbonate d’ammonium a
usage industriel (y compris les industries alimentaires).

La méthode est applicable aux-produits, dont la, teneur en
arsenic (As) est supérieure a 0,2/mg/kg.

2 REFERENCE
ISO 2590, Méthode générale de dosage de [‘arsenic =

Méthode  photométrique ' au*" “diéthyldithiocarbamate
d’argent.
3 PRINCIPE

Réduction de Il'arsenic par le zinc en milieu acide
sulfurique, avec formation d’arsine.

Absorption de I'arsine par une solution de diéthyldithio-
carbamate d’argent dans la pyridine.

Mesurage photométrique de la coloration rouge-violet
produite par l'argent colloidal dispersé, au maximum de
la courbe d‘absorption (longueur d‘onde aux environs
de 540 nm).

4 REACTIFS

Voir 1SO 2590, chapitre 4, en remplacant «4.1 Acide
chlorhydrique . . . 12 N environ.» par

4.1 Acide sulfurique, solution 15 N environ.

Ajouter :

4.9 Papier indicateur au tournesol.

5 APPAREILLAGE
Voir ISO 2590, chapitre 5.

6 MODE OPERATOIRE
AVERTISSEMENT — Voir 1SO 2590, chapitre 6.

6.1 Prise d’essai et préparation de la solution d’essai

Peser, a 0,001 g prés, une masse de I’échantillon pour essai
contenant 1 & 20 ug de/As et ne dépassant pas 5 g.

Introduire la prise d’essai dans un bécher de 100 ml et
ajouter-10 m! d’eau.

NOTE — Si I'on trouve que la masse d'arsenic (As) présente dans
la prise d’essai est supérieure a 20 ug, dissoudre la prise d’essai dans
un-pew d’'eay, transvaset, quantitativement la solution dans une fiole
jaugée de capacité convenable, compléter au volume et homo-
généiser. Prélever une partie aliqguote contenant au maximum 20 ug
de As et ne dépassant pas 20 ml, et l'introduire dans un bécher
de 100 ml.

Ajouter de la solution d’acide sulfurique (4.1) jusqu’'a ce
que la solution soit neutre au papier indicateur au tournesol
(4.9) et ajouter 10 ml en excés de cet acide. Chauffer au
bain d'eau bouillante jusqu’a I’élimination totale du
dioxyde de carbone.

Refroidir, transvaser quantitativement la solution dans la
fiole conique (5.1.1) et laver avec de l'eau jusqu’a
I"obtention d'un volume de 40 ml environ.

6.2 Essai a blanc
Voir ISO 2590, paragraphe 6.2.

6.3 Etablissement de la courbe d’étalonnage

Voir ISO 2590, paragraphe 6.3.

6.4 Dosage

A la solution d’essai (6.1) ou a la partie aliquote prélevée
pour le dosage, contenue dans la fiole conique (5.1.1),
ajouter 2 ml de la solution d’iodure de potassium (4.6)
et 2 ml de la solution de chlorure d’étain(ll) (4.7); agiter
et laisser reposer durant 15 min. Compléter les opérations
selon les modalités spécifiées dans 1'1SO 2590, para-
graphe 6.3.1, & partir du quatriéme alinéa («Introduire
dans le tube (5.1.2) .. .»).
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6.4.1 Mesures photométriques

Effectuer les mesurages photométriques de la solution
d’essai et de la solution de |’essai a blanc selon les modalités
spécifiées dans 1I'1SO 2590, paragraphe 6.4.1, aprés avoir
ajusté l'appareil au zéro d’absorbance par rapport a la
solution de diéthyldithiocarbamate d’argent (4.2).

7 EXPRESSION DES RESULTATS

Au moyen de la courbe d’étalonnage (voir I1SO 2590,
paragraphe 6.3.3), déterminer les masses d’arsenic (As)
correspondant a la valeur de la mesure photométrique
de la solution d’essai et a celle de la solution de |'essai a
blanc.

La teneur en arsenic, exprimée en milligrammes d’arsenic
(As) par kilogramme, est donnée par la formule
m, —m
1 2
———=xD
mq
ou

mgy est la masse, en grammes, de la prise d’essai /(6.1

m, est la masse, en microgrammes, de As trouvée dans
la solution d’essai;

m, est la masse, en microgrammes, de As trouvée dans
la solution de I’essai a blanc;

D est le rapport entre le volume de la solution d’essai
et le volume de la partie aiquote prélevée pour le dosage.
(Si le dosage a été effectué sur la totalité de la solution
d’essai, D est égal a 1.)

8 PROCES-VERBAL D’ESSAI

Le procés-verbal d’essai doit contenir les indications
suivantes :

a) référence de la méthode utilisée;

b) résultats, ainsi que la forme sous laquelle ils sont
exprimeés;

c) compte rendu de tous détails particuliers éventuels
relevés au cours de |'essai;

d) compte rendu de toutes opérations non prévues dans
la présente Norme internationale ou dans la Norme
internationale a laquelle il est fait référence, ou de toutes
opérations. facultatives:

ANNEXE

PUBLICATIONS ISO RELATIVES AU BICARBONATE D’AMMONIUM A USAGE INDUSTRIEL
(Y COMPRIS LES INDUSTRIES ALIMENTAIRES)

1SO 2515 — Dosage de |'azote ammoniacal — Méthode volumétrique apres distillation.

ISO 2516 — Détermination de I'alcalinité totale — Méthode volumétrique.

1ISO 3420 — Détermination des cendres — Méthode gravimétrique.

1ISO 3421 — Dosage du plomb — Méthode photométrique a la dithizone.

1SO 3422 — Dosage du dioxyde de carbone total — Méthode titrimétrique.

1SO 4275 — Dosage de |'arsenic — Méthode photométrique au diéthyldithiocarbamate d’argent.
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