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NORME INTERNATIONALE

ISO 5647:1990(F)

Papier et carton — Détermination de la teneur en dioxyde de

titane

AVERTISSEMENT — La méthode prescrite dans la présente Norme internationale comporte I’emploi de
produits chimiques dangereux et de gaz qui peuvent former des mélanges explosifs avec V'air. Des
précautions doivent étre prises pour s’assurer que les mesures de sécurité nécessaires sont observées.

1 Domaine d’application

La présente Norme internationale prescrit une mé-
thode pour la détermination’dedateneur'en dioxyde
de titane dans toutes les sortes de papiers et car-
tons, en particulier dans les produits. teuchés ou
contenant des charges. Elle comporte deux techni-
ques pour la détermination du titane, I'une utilisant
la spectrophotométrie, I’autre la spectrophotométrie
d’absorption atomique panflammeLeslimites deda
détermination dépendent de la quantitécd’échant
tillon prélevé (8.1).

NOTE 1 La méthode est prévue pour la détermination
du dioxyde de titane. Le titane présent sous d’autres for-
mes, par exemple comme composant d’un kaolin, ne per-
turbe pas la détermination.

2 Reéférences normatives

Les normes suivantes contiennent des dispositions
qui, par suite de la référence qui en est faite,
constituent des dispositions valables pour la pré-
sente Norme internationale. Au moment de la pu-
blication, les éditions indiquées étaient en vigueur.
Toute norme est sujette a révision et les parties
prenantes des accords fondés sur la présente
Norme internationale sont invitées & rechercher la
possibilité d’appliquer les éditions les plus récentes
des normes indiquées ci-aprés. Les membres de la
CEl et de I'ISO possédent le registre des Normes
internationales en vigueur a un moment donné.

ISO 186:1985, Papier et carton — Echantillonnage
pour déterminer la qualité moyenne.

ISO 287:1985, Papier et carton — Détermination de
I'humidité — Méthode par séchage a I'étuve.

1ISO 2144:1987, Papiers et cartons — Détermination
des cendres.

3 I Définition

Pour'les 'besoins de la présente Norme internatio-
nale, la définition suivante s’applique.

teneur en dioxyde-de titane: Teneur en dioxyde de
titane, des papiers et cartons (exprimée sur la base
sec a I"étuve), qui peut étre déterminée apreés inci-
nération de I"échantillon et dissolution des cendres
selon la méthode prescrite dans la présente Norme
internationale.

4 Principe

Incinération de I'échantillon, et mise en solution des
cendres dans l'acide surfurique et le sulfate d’am-
monium. Détermination du titane par spectrophoto-
métrie en utilisant le peroxyde d’hydrogéne, ou par
spectrophotométrie d’absorption atomique par
flamme aprés ajout de chlorure de potassium.

5 Réactifs

Aux cours de I'analyse, utiliser uniguement des ré-
actifs de qualité analytique reconnue et de l'eau
{(5.1).

5.1 Eau distillée ou eau déionisée, d’une conducti-
vité inférieure 38 1 mS/m.

5.2 Acide sulfurique (H,80,), p 1,84 g/ml.

5.3 Sulfate d’ammonium [(NH,),S0,].
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5.4 Acide sulfurique dilué.

Dans un bécher contenant environ 500 ml d’eau
(5.1), ajouter avec précaution 100 mi d’acide sulfuri-
que (5.2) et 40 g de sulfate d’ammonium (5.3). Diluer
a 1 litre avec de I'eau (5.1).

5.5 Dioxyde de titane, solution étalon contenant
500 mg de TiO, par litre.

Peser 0,500 g de dioxyde de titane (TiO,) dans un
bécher de 500 mi, ajouter 40,0 g de sulfate d’am-
monium (5.3) et 100 ml d’acide sulfurique (5.2). Sous
une hotte, chauffer graduellement le mélange jus-
qu’a ébullition et laisser bouillir de 5 min a 10 min.
Couvrir le bécher et laisser refroidir la solution 3 la
température ambiante puis, sous agitation, la verser
avec précaution dans un grand bécher contenant
environ 300 ml d’eau (5.1). Quand la solution est re-
venue a la température ambiante, la transvaser
quantitativement dans une fiole jaugée de 1000 ml.
Rincer les deux béchers avec de I’eau en recueillant
I'eau de rincage dans la fiole jaugée. Ajuster le vo-
lume jusqu’au trait repére avec de I'eau (5.1).

5.6 Peroxyde d’hydrogéne, solution-contenant 30 g
de H,0, par litre.

{Cette solution n’est nécessaire que pour la mé-
thode spectrophotométrique.)

5.7 Chlorure de potassium, solution contenant20'g
de KCI par litre.

{Cette solution n’est nécessaire que pour la mé-
thode par spectrophotométrie d’absorption atomi-
que par flamme.)

5.8 Acide chlorydrique (HCI), solution a 6 mol/I.

6 Appareillage

Matériel courant de laboratoire, et

6.1 Creusets, en platine ou en quartz.

Nettoyer soigneusement les creusets en platine et
éliminer toute trace d’impureté par récurage avec
du sable fin. Tremper les creusets dans de la solu-
tion d’acide chlorhydrique (5.8) bouillante. Eviter
tout contact avec des métaux autres que le platine.

Nettoyer soigneusement les creusets en quartz et
les tremper dans de la solution d’acide chlorhydri-
que (5.8) bouillante.

6.2 Spectrométre ou photométre a filtre, pour dé-
terminer I'absorption a 410 nm. 1l doit avoir des cu-
ves de 10 mm pourvues de couvercies. (Cet appareil
n‘est nécessaire que pour 1a méthode spectropho-
tométrique.)

6.3 Spectrophotométre d’absorption atomique par
flamme, équipé d’'un brileur acétyléene/protoxyde
d’azote et d’une lampe au titane a cathode creuse.
(Cet appareil n‘est nécessaire que pour la méthode
par spectrophotométrie d’absorption atomique par
flamme.)

7 Echantillonnage

Sélectionner un échantillon représentatif conformé-
ment a I'l1SO 186. Déchirer I"échantition séché a I'air
en morceaux de taille convenable. Utiliser des gants
de protection en coton. Ne pas utiliser les bords
coupés ou poingonnés ou toute autre partie ayant
pu étre contaminée par un contact avec un métal.

8 Preparation de la solution de cendres

8.1 _Effectuer cette détermination en double. Peser,
a‘0,01 @ prés] deux échantilons de papier ou de
carton d’environ 10 g et déposer chaque échantilion
dans un creuset propre (6.1). Peser également un
echantillon séparé pour la détermination de "humi-
dité’conformément a 1'1SO 287.

NOTE 2  Choisir la quantité d’échantillon a incinérer, en
tenant compte de la teneur présumée en dioxyde de ti-
tane. Si une prise d’essai de 10 g est incinérée, les te-
neurs optimales en dioxyde de titane sont de 1,5 g/kg &
8 g/kg (méthode spectrophotométrique) ou de 0,8 g/kg a
3,2 g/kg (méthode par spectrophotométrie d’absorption
atomique par flamme).

B.2 Incinérer !"échantillon comme prescrit dans
I'ISO 2144, Laisser le creuset refroidir dans un des-
siccateur. Si la quantité de cendres est d’intérét,
peser le creuset avec son contenu et calculer la
quantité de cendres obtenues.

B.3 Transférer les cendres dans un bécher de
250 ml. Ajouter 4 g de sulfate d’ammonium (5.3) et
10 mi d’acide sulfurique (5.2). Bien mélanger et re-
couvrir le bécher avec un verre de montre. Chauffer
sous une hotte jusqu’a ce que la fumée de trioxyde
de soufre soit dégagée. Laisser chauffer la solution
durant 30 min. La laisser refroidir a la température
ambiante et, avec précaution, la verser goutte 3
goutte dans environ 50 mi d’eau contenue dans un
autre bécher. Laisser refroidir la solution et la
transvaser dans une fiole jaugée de 100 mi. Rincer
les béchers avec de I’eau en recueillant 'eau de
rincage dans la fiole. Ajuster le volume jusqu’au
trait repére avec de |I’eau et bien mélanger.



9 Solution a blanc des réactifs

Préparer une solution 3 bianc des réactifs en utili-
sant 4 g de sulfate d’ammonium (5.3) et 10 ml
d’acide sulfurique (5.2) dans un bécher en verre,
comme prescrit en 8.3.

10 Méthode spectrophotométrique

10.1 Préparation de la courbe d’étalonnage

Dans l'une d’une série de six fioles jaugées de
50 ml, introduire 25,0 m! de la solution & blanc des
réactifs (article 9). Dans les cing autres fioles jau-
gées de 50 ml, tranférer les volumes de la solution
étalon de dioxyde de titane (5.5) indiqués dans le
tableau1. Dans chaque fiole, ajouter 7,5 ml de la
solution de peroxyde d’hydrogéne (5.6) et ajuster le
volume jusqu’au trait repére avec de I'acide sulfuri-
que dilué (5.4) et bien mélanger.

Tableau 1 — Gamme des solutions d’étalonnage

Concentration
correspondante de TiO,

Solution étalon de
dioxyde de titane (5.5)

mi mg/l

Blanc des réactifs

(article 9) 0
5,0 50,0
10,0 100,0
15,0 150,0
20,0 200,0
25,0 . 250,0

Pour chaque solution, mesurer, dans I’heure qui suit
la préparation, I'absorbance a 410 nm en utilisant
ies cuves de 10 mm. Utiliser de V'acide sulfurique
dilué (5.4) dans la cuve de référence.

Tracer la courbe d’étalonnage en reportant les va-
leurs d’absorbance mesurées en fonction des
concentrations correspondantes de dioxyde de ti-
tane.

10.2 Préparation de la solution d’essai

Si la solution de cendres (8.3) contient un résidu in-
soluble, la filtrer a travers un filtre résistant sans
cendres. Ne pas laver le filtre.

A I'aide d’une pipette, transférer 25,0 ml de solution
filtrée dans une fiole jaugée de 50 mi. Ajouter 15 mi
d’acide sulfurique dilué (5.4) et 7.5 ml de la solution
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de peroxyde d’hydrogéne (5.6). Ajuster le volume
jusqu’au trait repére avec de I’acide sulfurique dilué
(5.4) et bien mélanger.

10.3 Détermination spectrophotométrique

Si la solution d’essai (10.2) est trouble ou colorée,
préparer une solution de référence en transférant
25 ml de solution filtrée dans une fiole jaugée de
50 ml et en ajustant le volume jusqu’au trait repére
avec de l'acide sulfurique dilué (5.4).

Si 1a solution d’essai est claire et incolore, utiliser
de l’acide sulfurique diiué (5.4) dans la cuve de
référence.

En moins de 1 h, mesurer I'absorbance a 410 nm
dans les cuves de 10 mm. Soustraire la valeur ob-
tenue pour la solution a blanc des réactifs (article
9) et relever la concentration de dioxyde de titane
sur la courbe d’étalonnage.

Passer a I’article 12.

11> ‘Méthode par spectrophotométrie
d’absorption atomique par flamme

11.1__Préparation de la courbe d’étalonnage

11.1.1 Préparation des solutions d’étalonnage

Dans l'une d’une série de cing fioles jaugées de
50 ml, introduire 25,0 m! de la solution a blanc des
réactifs (article 9) et ajouter 2,5 ml de la solution de
chlorure de potassium (5.7). Dans les quatre autres
fioles jaugées de 50 ml, transférer 2,5 ml de la so-
lution de chlorure de potassium (5.7) et ajouter les
volumes de la solution étalon de dioxyde de titane
(5.5) indiqués dans le tabieau 2. Pour chaque fiole,
ajuster le volume jusqu’au trait repére avec de
I"acide sulfurique dilué (5.4) et bien mélanger.

Tableau 2 — Gamme des solutions d’étalonnage

Concentration
correspondante de TiO,

Solution étalon de
dioxyde de titane (5.5)

mil mg/!

Blanc des réactifs

(article 9) 0
5,0 50,0
10,0 1000

15,0 ‘ 150,0

- 20,0 200,0
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11.1.2 Réglage de I'appareil

Préparer le spectrophotomeétre (6.3) pour les déter-
minations du titane conformément aux instructions
du constructeur en utilisant une longueur d’onde de
364,3 nm.

ATTENTION — Pour éviter les explosions, il est né-
cessaire d’allumer le brileur avec un mélange
air/acétyléne avant de passer au mélange
acétyléne/protoxyde d’azote.

11.1.3 Essai a blanc

Effectuer un essai 4 blanc sur le blanc des réactifs
(tableau 2, terme 0), en suivant le méme mode opé-
ratoire et en utilisant les mémes quantités de tous
les réactifs que celles prescrites en 11.1.1, mais en
omettant la solution étalon de dioxyde de titane
(5.5). Aspirer cette solution dans la flamme et régler
I'appareil a {'absorbance zéro pour la solution d’es-
sai a blanc.

11.1.4 Mesurages spectrophotométriques

Aspirer successivement les solutions d’étalonnage
contenant du titane (11.1.1) dans'la-flamme et me-
surer |'absorbance de chacune. Prendre la précau-
tion de maintenir constante la vitesse d‘aspiration
au cours de l"établissement de la courbe d’étalon-
nage. Pulvériser de I'eau a travers le brileur entre
chaque mesurage.

11.1.5 Tracé de la courbe d’étalonnage

Tracer une courbe avec en abscisse, la concen-
tration de dioxyde de titane, exprimée en milli-
grammes par litre, et, en ordonnée, les valeurs
mesurées d’absorbance correspondantes.

NOTE 3  Si l’on utilise un appareil équipé d’un systéme
pour le calcul automatique des résultats, les instructions
de l'alinéa ci-dessus peuvent étre négligées.

11.2 Détermination

11.2.1 Préparation de la solution d’essai

Utiliser la solution de cendres (8.3). Si la solution
contient des substances en suspension, laisser dé-
canter. A I'aide d’une pipette, transférer 25,0 ml de
la solution dans une fiole jaugée de 50 ml. Ajouter
2.5 m! de la solution de chiorure de potassium (5.7),
ajuster le volume jusqu’au trait repére avec de
|’acide sulfurique dilué (5.4) et bien mélanger.

11.2.2 Mesurage spectrophotométrique

Effectuer le mesurage spectrophotométrique sur la
solution d’essai préparée en 11.2.1, comme prescrit
en 11.1.4, aprés avoir réglé le zéro de "appareil sur

la solution d’essai a blanc (11.1.3). Relever la
concentration de dioxyde de titane sur la courbe
d’étalonnage.

NOTE 4 Si le résultat obtenu pour la solution d’essai
n’entre pas dans les limites des solutions d’étalonnage,
diluer la solution d’essai avant le mesurage avec de
I’acide suifurique dilué (5.4). Ajouter le volume approprié
de solution de chlorure de potassium (5.7) pour conserver
la concentration de potassium a la méme valeur que pour
les solutions d’étalonnage.

12 Expression des résultats

Calculer la teneur en dioxyde de titane w(TiO,), ex-
primée en grammes par kilogramme sur la base sec
a I’étuve, a I'aide de I"équation

p(Ti0,) ViV,

W(TiO,) =
2 10°V,ym

ou

p(TiO,) est la concentration de dioxyde de ti-
tane, en milligrammes par litre, dans
la solution d’essai (10.2 pour la mé-
thode spectrophotométrique ou 11.2.1
pour la méthode par spectrophoto-
metrie  d’absorption atomique par
flamme), lue sur la courbe d’étalon-
nage;

v, est le volume, en millilitres, de la so-
lution d’essai (10.2 pour la méthode
spectrophotométrique ou 11.2.1 pour la
méthode par spectrophotométrie d’ab-
sorption atomique par flamme) pré-
paré pour le mesurage spectrophoto-
métrique {(normalement 50 mi);

Vy est le volume, en millilitres, de [a so-
lution de cendres (8.3) prélevé pour
préparer la solution d’essai (normale-
ment 25 ml);

Vy est le volume total, en millilitres, de la
solution de cendres (8.3) (normalement
100 ml);

m est la masse, en grammes, de la prise

d’essai sur la base sec a l'étuve.

NOTE 5 Siles volumes normaux sont utilisés, I’équation
se réduit a
0.2p(TiO,)

w(TiO,) = —



13 Rapport d’essai

Le rapport d’essai doit contenir les indications sui-
vantes:

a) date et lieu de I'essai;

b) référence a la présente Norme internationale;

c)

d)

e)

ISO 5647:1990(F)

méthode utilisée (spectrophotométrie ou spec-
trophotométrie d’absorption atomique par
flamme);

identification de 1"échantillon soumis a I'essai;

moyenne des résultats des deux déterminations
a 0,1 g/kg pres,;

tout écart par rapport a la méthode normalisée

résultats de l’essai.
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