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NORME INTERNATIONALE

1ISO 5372-1978 (F)

Phosphates condensés a usage industriel (y compris les
industries alimentaires) — Dosage de |’arsenic — Méthode
photométrique au diethyldithiocarbamate d’argent

1 OBJET ET DOMAINE D’APPLICATION

La présente Norme internationale spécifie une méthode -

photométrique au diéthyldithiocarbamate d’argent pour le
dosage de |'arsenic dans les phosphates condensés & usage
industriel {y compris les industries alimentaires).

La méthode est applicable aux produits dont la teneur en
arsenic (As) est égale ou supérieure 3 0,2 mg/kg.

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

Méthode  photométrique jau o diéthyldithiocarbamate
d’argent.
3 PRINCIPE

Mise en solution d’une prisesd'essai;racidificationcpar une
solution d’'acide chlorhydrique, oxydation par-une solution
de bromure-bromate de potassium et hydrolyse successive.
Dosage de I'arsenic selon {a méthode générale (voir
1ISO 2590, chapitre 3).

4 REACTIFS
Réactifs spécifiés dans I'ISO 2590, chapitre 4, et

4.9 Bromure-bromate de potassium, solution 2 N environ.

Dissoudre 20 g de bromure de potassium (KBr) et 5,20 g de
bromate de potassium (KBrOg) dans de I'eau. Transvaser
quantitativement la solution obtenue dans une fiole jaugée
de 100 ml, compléter au volume et homogénéiser.

5 APPAREILLAGE
Voir ISO 2590, chapitre 5.

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

6.1 Prise d’essai

Peser, a 0,001 g prés, 5g environ de I’échantiflon pour
essai.

6.2 Préparation de la solution d’essai

6.2.1 Si la prise d’essai {6.1) contient 1 & 20 ug de As,
Vintroduire dans la fiole conique (5.1.1) de I'appareil (5.1).
Ajouter 20 ml d’eau et la quantité de la solution d‘acide
chlorhydrique (4.1) nécessaire pour obtenir une solution a
pH 4. Diluer a 30 ml environ, ajouter 12 ml de ta solution
d’acide chlorhydrique (4.1) et 1ml de la solution de
bromure-bromate de potassium (4.9). Adapter, a la fiole, un
réfrigérant a reflux, a joint en verre rodé, et faire bouillir la
solution durant 20 min; poursuivre le chauffage de la solu-
tion sur un bain d’eau bouillante jusqu’a I'élimination com-
pléte du brome. Refroidir ensuite la solution. :

6.2.2"Si la prise d’essai (6.1) contient plus de 20 ug de As,
J'introduire_dans une fiole conique & col en verre rodé, de
capacité/convenable. Dissoudre dans 20 ml environ d’eau et
ajouter de la solution d’acide chlorhydrique (4.1) jusqu’a
I'obtention d‘une solution a pH 4 environ. Ajouter encore
10 ml de la solution d’acide chlorhydrique (4.1) et 1 ml de
la solution de bromure-bromate de potassium (4.9).
Adapter, a fa fiole, un réfrigérant a reflux, & joint en verre
rodé, et faire bouillir fa solution durant 20 min; poursuivre
le chauffage de la solution sur un bain d’eau bouillante
jusqu’a I'élimination compléte du brome. Refroidir, trans-
vaser quantitativement la solution dans une fiole jaugée de
100 mli, compléter au volume et homogénéiser.

Prélever une partie aliquote dont le volume connu avec
précision ne dépasse pas 30 ml et contenant 1 & 20 ug de
As, et I'introduire dans la fiole conique {5.1.1) de I’appareil
(5.1). Diluer a 30 ml, s’il v a lieu, avec de |’eau et ajouter
ensuite 10 m! de la solution d'acide chlorhydrique (4.1). La
solution finale doit avoir une acidité de 3N a8 4 N.

6.3 Essai a blanc

Voir 1ISO 2590, paragraphe 6.2.

6.4 Etablissement de la courbe d’étalonnage

\(oir 1SO 2590, paragraphe 6.3.

6.5 Dosage

A la solution d’essai {6.2.1 ou 6.2.2) placée dans la fiole
conique (5.1.1), ajouter 2ml de la solution d’iodure de
potassium (4.6) et 2 ml de la solution de chlorure d’étain(l1)
(4.7); agiter et laisser reposer durant 15 min. Compléter les
opérations selon les modalités spécifiées dans 1'1SO 2590,
paragraphe 6.3.1, 4 partir du 4¢ alinéa {«Introduire dans le
tube (5.1.2) un peu de coton hydrophile . . .»).
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