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Sulfate de sodium a usage industriel — Détermination de la
teneur en sulfate de sodium — Méthode gravimétrique

1 OBJET ET DOMAINE D'APPLICATION

La présente Norme internationale spécifie une méthode
gravimétrique de détermination de la teneur en sulfate de
sodium du sulfate de sodium a usage industriel.

La méthode est applicable aux produits dont toutes les
impuretés ne sont pas connuesyou ne sontpasdosées; c'est-
a-dire dans les cas ol les méthodes par-calcul et par‘gravi-
métrie spécifiées dans 1'1ISO 3237 ne peuvent pas étre
utilisées.

2 REFERENCES

ISO 3234, Sulfate de sodium & usage industriéll = Déter-
mination de la perte de masse § 110 °c.

1SO 3236, Sulfate de sodium & usage industriel — Dosage
des chlorures — Méthode mercurimétrigue.

ISO 3237, Sulfate de sodium & usage industriel — Déter-
mination de la teneur en sulfates — Méthode par calcul et
méthode par gravimétrie du sulfate de baryum.

ISO 3240, Sulfate de sodium & usage industriel — Déter-
mination de I‘acidité ou de l'alcalinité.

3 PRINCIPE

Mise en solution d’une prise d’essai, élimination, dans la
solution obtenue, de l'insoluble, du fer, de I'aluminium et
du calcium, et évaporation jusqu’a siccité, en présence
d‘acide sulfurique.

Calcination et pesée du sulfate de sodium total.

Calcul de la teneur en sulfate de sodium par soustraction
du sulfate de sodium provenant du chlorure de sodium et
du carbonate de sodium éventuellement présents dans la
prise d’essai.

4 REACTIFS

Au cours de |‘analyse, n’utiliser que des réactifs de qualité
analytique reconnue, et que de |'eau distillée ou de {'eau de
pureté équivalente.

4.1 Acide sulfurique, solution 2 N environ.

4.2 Acide chlorhydrique, p 1,19 g/ml environ, solution
438 % (m/m) ou 12 N environ.

4.3 Acide nitrique, o 1,40 g/ml environ, solution a 68 %
{mimhou 14 N environ.

4.4 \Hydroxyde d‘ammonium, p 0,91g/ml environ,

solution a 25 % (m/m) ou 13 N environ.
4.5 Oxalate de diammonium, solution 4 40 g/l.
4.6~ Oxalate de diammonium, solution de lavage 3 1 g/I.

4.7 Carbonate d‘ammonium, solution saturée 3 la
température ambiante.

5 APPAREILLAGE
Matériel courant de laboratoire, et

5.1 Capsule en silice, de capacité 100 mi environ.
5.2 épiradiateur, de 200 W, ou lampe infrarouge.

5.3 Four électrique, réglable 3 650 * 20 °C.

6 MODE OPERATOIRE
6.1 Prise d’essai

6.1.1 Sulfate de sodium anhydre

Peser, 4 0,001 g prés, 5g environ de I'échantillon pour
essai.

6.1.2 Sulfate de sodium décahydraté

Peser, 3 0,001 g prés, 10 g environ de {’échantillon pour
essai.
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6.2 Préparation de la solution d’essai

introduire la prise d’essai {6.1) dans un bécher de 500 ml.
Ajouter 100 ml deau chaude, 5 m! de la solution d’acide
chlorhydrique (4.2) et quelques gouttes de la solution
d’acide nitrique (4.3). Faire bouillir le mélange durant
10 min afin de dissoudre les sels solubles, et ajouter un
léger excés de la solution d’hydroxyde d’ammonium {4.4)
et 10 ml de la solution d'oxalate de diammonium (4.5).
Faire bouillir jusqu’a disparition presque compléte de
I'odeur d’ammoniac, couvrir le bécher d‘un verre de montre
et laisser reposer durant 15 min.

Filtrer le contenu du bécher en recueillant le filtrat dans
une fiole jaugée de 250 ml. Laver le bécher avec une
solution aussi froide que possible d’oxalate de diammonium
(4.6) et filtrer les eaux de lavage en les recueillant dans la
fiole jaugée, presque jusqu'au trait repére. Retirer la fiole
et recueillir le reste du filtrat dans un bécher propre.
S’assurer de I'absence de sulfate dans celui-ci en vérifiant
que |'ajout d’une faible quantité a une solution de chlorure
de baryum et d’acide chlorhydnque dilué ne provoque
pas d'opalescence.

Ramener a 20 °C environ la solution contenue dans la
fiole jaugée, compléter au volume et homogénéiser.

6.3 Détermination

Calciner la capsule en silice (5.1) durant 15 min {dansle
four (5.3) réglé a 650 * 20 °C, la laisser refroidir en dessic-
cateur jusqu’a la température ambiante et la peser a
0,000 2 g prés. Introduire, dans la capsule ainsi tarée,
50,0 ml de la solution d’essai (6.2)"

Poursuivre le mode opératoire en exécutant toutes les
opérations de chauffage sous une hotte bien ventilée.

Placer la capsule sur une plaque chauffante électrique
et évaporer la solution jusqu’a consistance pateuse, en
évitant l'ébuliition, en chauffant simuitanément avec la
plaque électrique et |'épiradiateur ou la tampe infrarouge
(5.2).

Placer un triangle de calcination entre la capsule et la
plaque électrique, et poursuivre le chauffage jusqu’a éva-
poration a sec. Transférer la capsule sur un trépied muni
d’un carton d’amiante et chauffer au moyen d’un bec a
gaz en élevant progressivement la température jusqu’a
cessation du dégagement de fumées de sels d’ammonium
ou de trioxyde de soufre. Ne pas surchauffer. Enlever le
carton d’amiante et passer la flamme rapidement et progres-
sivement sur toute la surface externe de la capsule posée sur
le trépied pour éliminer les derniéres traces de corps volatils.
Calciner durant 15 min dans le four réglé & 650 + 20 °C.

Retirer la capsule, la laisser refroidir et humidifier le résidu
avec 2 ml de la solution d‘acide sulfurique (4.1). Répéter
les opérations d’évaporation et de calcination décrites au
3¢ alinéa {«Placer un triangle de calcination . . .»).

Laisser refroidir de nouveau, humecter le résidu avec une
petite quantité de la solution de carbonate d’ammonium
(4.7), et répéter les opérations d’évaporation et de calci-
nation du 3¢ alinéa.

Transférer la capsule dans un dessiccateur, laisser refroidir
jusqu’a la température ambiante et ia peser 3 0,000 2 g prés.

7 EXPRESSION DES RESULTATS

7.1 Echantillon acide

Si l'acidité du produit est attribuée a la présence d’hydro-
génosulfate de sodium (NaHSQ,), la teneur en sulfate de
sodium (Na,S0,), exprimée en pourcentage en masse, est
donnée par la formule

250 100 142

—_—X— = + —_—

m, X 50Xmo <C><20032 DX98>
__ 500 m,

-(2,0032C+1,4490D)
mgq

ou
mg est la masse, en grammes, de la prise d’essai (6.1);

m, est la masse, en grammes, du sulfate de sodium
obtenu & la fin de la détermination;

C est la teneur en chlorures, exprimée en pourcentage
en masse de chlore (Cl), déterminée selon la méthode
spécifiée dans I'1SO 3236;

D . est |'acidité,. exprimée ,en pourcentage en masse
d'acide’ sulfurigue | (H,50,), déterminée selon la
méthode spécifiée dans I’'1SO 3240;

2,003 2 est le facteur de conversion du Cl en Na,SO,;

142 :
o8 o5t le facteur de conversion en Na,SO, du H,SO,

provenant de la réaction

2 NaHSO, > Na,SO, + H,S0,,

7.2 Echantillon alcalin

La teneur en sulfate de sodium (Na,SO,), exprimée en
pourcentage en masse, est donnée par la formule

250 100

XEq % —({Cx2,0032+Dx1,3401)

500 m,
= ————(2,0032C+ 1,340 1 D)
mg

my, m, et C ont la méme signification qu’en 7.1;

D est l'alcalinité, exprimée en pourcentage en masse
de carbonate de sodium (Na,CO;), déterminée selon
la méthode spécifiée dans I'1SO 3240;

1,340 1 est le facteur de conversion du Na,CO; en
Na,S0,.

NOTE — Si I'on veut exprimer le résuitat sur la matiére fixe a
110 °C, multiplier le résultat obtenu sur le produit «tel quel» par
le rapport

100
100-°P

oll P est la perte de masse & 110 °C, déterminée selon la méthode
spécifiée dans I'1SO 3234.
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8 PROCES-VERBAL D’ESSAI c) compte rendu de tous détails particuliers éventuels

s . . . Lo relevés au cours de I'essai;
Le procés-verbal d’'essai doit contenir les indications

suivantes :

d) compte rendu de toutes opérations non prévues dans
la présente Norme internationale ou dans les Normes
b) résultats, ainsi que la forme sous laquelle ils sont internationales auxquelles il est fait référence, ou de
exprimés; ' toutes opérations facultatives.

a) référence de la méthode utilisée;

ANNEXE

PUBLICATIONS I1SO RELATIVES AU SULFATE DE SODIUM A USAGE INDUSTRIEL

ISO 3234 — Détermination de la perte de masse a 110 °C.

1SO 3235 — Détermination des matiéres insolubles dans:l{acide:

ISO 3236 — Dosage des chlorures — Méthode mercurimétrigue.

I1SO 3237 — Détermination de la teneur en sulfates — Méthode par calcul et méthode par gravimétrie du sulfate de baryum.
ISO 3238 — Dosage du calcium — Méthode compliexométrique a I'EDTA.

1SO 3239 — Dosage du fer — Méthode photométrique a la 1,10-phénanthroline.

1SO 3240 — Détermination de I'acidité ou de I'alcalinité.

1SO 3241 — Mesurage du pH — Méthode potentiométrique.

1SO 5142 — Détermination de la teneur en sulfate de sodium — Méthode gravimétrique.

1ISO 5994 - Dosage du calcium — Méthode par absorption atomique dans la flamme.
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