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Avant-propos 

L’ISO (Organisation internationale de normalisation) est une fédération mondiale 
d’organismes nationaux de normalisation (comités membres de I’ISO). L’élaboration 
des Normes internationales est normalement confiée aux comités techniques de I’ISO. 
Chaque comité membre intéressé par une étude a le droit de faire partie du comité 
technique créé à cet effet. Les organisations internationales, gouvernementales et non 
gouvernementales, en liaison avec I’ISO participent également aux travaux. 

Les projets de Normes internationales adoptés par les comités techniques sont soumis 
aux comités membres pour approbation, avant leur acceptation comme Normes inter- 
nationales par le Conseil de I’ISO. Les Normes internationales sont approuvées confor- 
mément aux procédures de I’ISO qui requièrent l’approbation de 75 % au moins des 
comités membres votants. 

La Norme internationale ISO 6353-3 a été élaborée par le comité technique ISO/TC 47, 
Chimie. 

L’attention des utilisateurs est attirée sur le fait que toutes les Normes internationales 
sont de temps en temps soumises à révision et que toute référence faite à une autre 
Norme internationale dans le présent document implique qu’il s’agit, sauf indication 
contraire, de la dernière édition. 

@ Organisation internationale de normalisation, 1987 0 

imprimé en Suisse 
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NORME INTERNATIONALE ISO 6353-3 : 1987 (F) 

Réactifs pour analyse chimique - 

Partie 3: 
Spécifications - Deuxième série 

1 Objet et domaine d’application 

La présente partie de I’ISO 6353 donne des spécifications et 
indique les méthodes d’essai a utiliser pour vérifier la confor- 
mité à ces spécifications d’une deuxiéme série de réactifs utili- 
sés en chimie analytique, dont la numérotation continue celle 
de la première série spécifiée dans I’ISO 6353-2. 

Ce document devra être lu conjointement avec I’ISO 6353-l qui 
décrit les méthodes générales d’essai (MG) applicables aux 
exigences relatives aux spécifications de réactifs et qui donne 
les informations générales nécessaires pour l’emploi correct de 
la norme. 

II faut accorder une attention particulière à I’ISO 6353-1, 
chapitre 4, qui décrit la préparation 

- des solutions étalons (SE) aux dilutions 1, II et Ill; 

- des solutions de réactifs (SRI; 

- des solutions d’indicateurs (SI). 

Dans la présente partie de I’ISO 6353, les numéros de référence 
suivis d’un astérisque renvoient à l’édition de 1982 de 
I’ISO 6353-l. 

2 Réactifs (abréviation : RI, Spécifications - 
Deuxième série 

Remarques générales 

1 Dans tous les essais correspondant à une comparaison à 
une solution témoin, le resultat (par exemple intensité de colo- 
ration) obtenu sur la solution d’essai ne doit pas être supérieur à 
celui qui est obtenu sur la solution témoin prescrite. 

2 Pour tous les dosages du fer, il ne doit pas être utilisé de 
méthodes spectrométriques d’absorption moléculaire comme 
celles specifiées dans I’ISO 6685; les dosages seront effectués 
en utilisant une solution témoin comme cela est prescrit dans la 
présente partie de I’ISO 6353. 

3 Les noms triviaux des indicateurs colorés sont utilisés dans 
le texte et leur nomenclature IUPAC est donnée en notes de bas 
de page. 
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ISO 6353-3 : 1987 (FI 

R 41 Anhydride acétique 
(CH$0)20 

Masse moléculaire relative: 102,09 

R 41 .l Spécifications 

Titre [(CH&O),Ol . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 97 % min. 

Résidu après évaporation . . . . . . . . . . . . . . . 0,003 % max. 

Chlorure (CI) . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 0,000 5 % max. 

Sulfate (SO41 . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 0,000 5 % max. 

Cuivre (CU) . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 0,000 1 % max. 

Fer(Fe) . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 0,0005 % max. 

Plomb(Pb) . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 0,OOOl % max. 

Matiéres réductrices au permanganate 
(expriméesen 0) . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 0,02 % max. 

R 41.2 Préparation de la solution d’essai 

Diluer 37 ml (40 g) de l’échantillon à 200 ml avec de l’eau 
(1 ml e 0,2 g). 

R 41.3 Essais 

R 41.3.1 Titre 

Introduire, à l’aide d’une pipette, 50 ml de solution méthano- 
lique de morpholine (SR) 1) dans chacune des deux fioles coni- 
ques de 250 ml munies de bouchons rodés. 

Peser, à 0,000 1 g prés, 1,8 à 2,0 g de l’échantillon à l’aide 
d’une pipette de Lunge, l’introduire dans la première fiole, et 
agiter pour dissoudre. Garder la seconde fiole pour déterminer 
la quantité de morpholine mélangée à la prise d’essai. Laisser 
reposer les fioles à la température ambiante durant 5 min, 

1) Solutions de réactifs (SRI 

Ajouter 0,20 à 0,25 ml de solution d’indicateur (SI)*) constitué 
d’un mélange de jaune de méthyles) et de bleu de méthylène4). 

Titrer le contenu de chaque fiole avec une solution métha- 
nolique titrée d’acide chlorhydrique, c(HCI) = 0,5 mol/l,l) 
jusqu’au virage de la coloration verte à la coloration ambre. 

1,OO ml de solution méthalonique d’acide chlorhydrique, 
C(H~I) = 0,500 mol/l, correspond à 0,051 05 g de 
(CH3CO)*O. 

R 41.3.2 Résidu après évaporation 

Prélever 50 g (46 ml) de l’échantillon et appliquer la MG 14 en 
séchant le résidu durant 30 min. 

La masse du résidu ne doit pas dépasser 1,5 mg. 

R 41.3.3 Chlorure 

Diluer 10 ml de la solution d’essai (R 41.2) avec 20 ml d’eau et 
appliquer la MG 2. 

Préparer une solution témoin en utilisant 1 ml de la SE II de 
chlorure (1 ml e 0,000 5 % CI). 

R 41.3.4 Sulfate 

Ajouter, à 50 ml de la solution d’essai (R 41.21, 1 ml de solution 
de carbonate de sodium à 1 % et évaporer jusqu’à siccité sur 
un bain d’eau bouillante. Dissoudre le résidu dans 10 ml d’eau 
et appliquer la MG 3. 

Préparer une solution témoin en utilisant 5 ml de la SE II de sul- 
fate (5 ml L1 0,ooo 5 % SO4). 

a) Acide chlorhydrique, solution méthanolique titrée, c(HCI) = 0,5 mol/l. 

Transvaser 84 ml de solution d’acide chlorhydrique, c(HCI) = 6 mol/l, dans une fiole jaugée de 1 000 ml et compléter au volume avec du 
méthanol (R 18). Étalonner chaque jour avec une solution titrée d’hydroxyde de sodium, c(NaOH) = 0,5 mol/l, en présence de 02 ml de 
phénolphtaléine (SI 4.3.9”) [nomenclature IUPAC: (hydroxy-4 phényi)-3,3 phtalide]. Le réactif est plus facilement manipulé avec un système de 
burette automatique. 

b) Morpholine, solution méthanolique à 0,5 mol/1 

Diluer 44 ml de morpholine redistillée avec du méthanol (R 18) et compléter à 1 litre. Pour faciliter les prélèvements, équiper le flacon avec un 
bouchon en caoutchouc percé de deux trous et introduire une pipette de 50 ml dans l’un des trous de sorte que la pointe plonge en dessous de la 
surface du liquide. À travers l’autre trou, introduire un court tronçon de tube de verre relié à une poire en caoutchouc. 

2) Solution d’indicateur (SI) 

Jaune de méthyle-bleu de méthylène, solution mixte. 

Dissoudre 1,0 g de jaune de méthyle Cl 11020 et 0,l g de bleu de méthylène Cl 52015 dans 125 ml de méthanol (R 18). 

3) Nomenclature IUPAC : diméthylamino-4 azobenzène. 

4) Nomenclature IUPAC : chlorure de (diméthylamino)3,7 phénothiazinyle. 
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ISO 6353-3 : 1987 (FI 

R 41 Anhydride acétique 

R 41.3.5 Cuivre, fer et plomb R 41.3.6 Matières rbductrices au permanganate 

Doser ces éléments par SAA conformément à la MG 29, dans Ajouter, à 10 ml de la solution d’essai (R 41.21, 0,5 ml de solu- 
les conditions suivantes : tion de permanganate de potassium à 0,32 % et laisser reposer 

durant 5 min. 

ÉMment 

CU 

Fe 

Pb 

Concentration de 
la solution 

Flamme 
Raie de 

rhonance 
nm 

Évaporer 37 ml MO g) de 
I’échantillqn; dissoudre 324,7 

le r6sidu dans 3 ml 
d’acide chlorhydrique Air-acétyléne 248,3 

(R 13) chaud et diluer à 
20 ml avec de l’eau 217,0 

La coloration rose ne doit pas avoir complétement disparu. 
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ISO 6353-3 : 1987 (F) 

R 42 Ammonium et fer(H) sulfate hexahydraté 
(N H4)2lWSO&,6l=i~O 

Masse moléculaire relative : 392,14 

R 42.1 Spécifications R 42.3.4 Phosphate 

Titre [(NH4)2Fe(S04)2,6H201 . . . . . . . . . . . . 99 % min. 
pH (solutionà %) . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 3 à 5 
Chlorure(CI) . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 0,001 % max. 
Phosphate (PO,) . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 0,002 % max. 
Calcium (Ca) . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 0,Ol % max. 
Cuivre (CU) . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 0,002 % max. 
Fer(lll) (Fe) . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 0,02 % max. 
Plomb(Pb) . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 0,002 % max. 
Magnésium (Mg) . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 0,Ol % max. 
Manganése (Mn) . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 0,05 % max. 
Potassium(K) . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 0,Ol % max. 
Sodium (Na) . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 0,Ol % max. 
Zinc (Zn) . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 0,003 % max. 

Dissoudre 1 g de l’échantillon dans 20 ml d’eau, oxyder avec 
4 ml d’acide nitrique (R 19) et éliminer les oxydes d’azote en 
portant à l’ébullition. Refroidir, diluer à 80 ml avec de l’eau et 
appliquer la MG 4. 

Préparer une solution témoin en utilisant 2 ml de la SE II de 
phosphate (2 ml 2 0,002 % PO&. 

R 42.3.5 Calcium, cuivre, plomb, magnésium, 
manganèse et zinc 

Doser ces éléments par SAA conformément à la MG 29, dans 
les conditions suivantes : 

R 42.2 Préparation de la solution d’essai 

Dissoudre 10 g de l’échantillon dans de l’eau en ajoutant 2 ml 
de solution d’acide sulfurique à 96 % et diluer à 200 ml avec de 
l’eau (la solution doit être limpide). 

l I 1 Raie de 1 
Élément Concentration de 

la solution 
Flamme résonance 

nm 

Ca 

Solution d’essai (R 42.2) 

R 42.3 Essais 

Mg 

Mn 

Zn 

10 ml de la solution Air-acétylène . 

d’essai (R 42.2) 
285,2 

dilués à 100 ml 279,5 

Solution d’essai (R 42.2) 213,9 

R 42.3.4 Titre 

Peser, à 0,000 1 g près, 1,5 g environ de l’échantillon, le dis- 
soudre dans de l’eau et ajouter 20 ml de solution d’acide sulfuri- 
que à 16 % et 2 ml d’acide phosphorique (R 22). 

R 42.3.6 Fer(W) 

Titrer avec une solution titrée de permanganate de potassium, 
c(l/5 KMnO,) = 0,l mol/l, jusqu’à l’obtention d’une faible 
coloration rose. 

Dans un tube à essais, dissoudre 0,5 g de l’échantillon dans 
10 ml d’eau exempte de dioxyde de carbone contenant 0,5 ml 
de solution d’acide chlorhydrique à 25 %. Ajouter 2 ml de solu- 
tion d’acide sulfo-5 salicylique à 10 % et boucher le tube à 
essais. 

1,00 ml de solution de permanganate de potassium, 
c(1/5 KMn04) = 0,100 mol/l, correspond à 0,039 214 g de 
M-î4)~Fe(S04)~,6H20. 

Après 15 min, la coloration rouge de la solution résultante ne 
doit pas être plus intense que celle d’une solution témoin pré- 
parée de facon similaire en utilisant 5 ml de la SE II de fer 
(5 ml e O,Oi % Fe). 

R 42.3.2 pH 

Déterminer le pH d’une solution de l’échantillon à 5 ?JO 
conformément à la MG 31 .l, en utilisant un pH-mètre étalonné. 

R 42.3.7 Potassium et sodium 

Doser ces éléments par SEF conformément à la MG 30, dans 
les conditions suivantes : 

R 42.3.3 Chlorure 

Prélever 30 ml de la solution d’essai (R 42.2), ajouter 5 ml 
d’acide nitrique (R 19), chauffer jusqu’à l’ébullition, refroidir et 
appliquer la MG 2. 

Concentration de 
Longueur 

Élément Flamme d‘onde 
la solution 

nm 

Préparer une solution témoin en utilisant 10 ml de solution 
d’essai et 1 ml de la SE II de chlorure (1 ml e 0,001 % CI). 

Solution d’essai (R 42.2) Air-acétylène 

4 

iTeh STANDARD PREVIEW
(standards.iteh.ai)

ISO 6353-3:1987
https://standards.iteh.ai/catalog/standards/sist/0ba5fd7a-2146-453a-a2d2-

d594bbaed7e6/iso-6353-3-1987



ISO 6353-3 : 1987 (FI 

R 43 Ammonium et fer(W) sulfate dodécahydraté 
NH4Fe(S0&,12H20 

Masse moléculaire relative : 482,18 

R 43.1 Spécifications 

Titre [NH4Fe(S0&12HzO] . . . . . . . . . . . . . 99 % min. 
Mat&es insolubles dans l’eau 

. . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . : 
0,005 % max. 

Chlorure (CI) 0,000 5 % max. 
Cuivre (CU) . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 0,002 % max. 
Fer(ll) (Fe) . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 0,001 % max. 
Plomb (Pb) . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 0,001 % max. 
Magnésium (Mg) . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 0,001 % max. 
Manganése (Mn) . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 0,005 % max. 
Potassium (K) . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 0,Ol % max. 
Sodium (Na) . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 0,Ol % max. 
Zinc (Zn) . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 0,003 % max. 

R 43.2 Essais 

R 43.2.1 Titre 

Peser, à 0,000 1 g prés, 2 g environ de l’échantillon et les dis- 
soudre dans 20 ml d’eau. Ajouter 5 ml de solution d’acide 
chlorhydrique à 15 %, 3 g d’iodure de potassium (R 25) et lais- 
ser reposer à l’obscurité durant 5 min. 

Titrer avec une solution titrée de thiosulfate de sodium, 
c ( Na&O$ = 0,l mol/l, en ajoutant, vers la fin du titrage, de 
l’empois d’amidon (SI 4.3.11”). 

1,OO ml de solution de thiosulfate de sodium, 
c(Na&03) = 0,100 mol/l, correspond à 0,048 22 g de 
NH,Fe(S0&12Hz0. 

R 43.2.2 Maticères insolubles dans l’eau 

Prélever 20 g de l’échantillon et appliquer la MG 1. 

La masse du résidu ne doit pas dépasser 1 mg. 

R 43.2.3 Chlorure 

Dissoudre 2 g d’échantillon dans 50 ml d’eau et appliquer la 
MG 2. 

Préparer une solution témoin en utilisant 1 ml de la SE II de 
chlorure (1 ml G 0,ooo 5 % CI). 

R 43.2.4 Cuivre, plomb, magnésium, manganèse 
et zinc 

Doser ces éléments par SAA conformément à la MG 29, dans 
les conditions suivantes : 

, 
Raie de 

Élhment 
Concentration de Flamme rbsonance 

la solution nm 
7 

CU 324,7 

Pb 10 % 217,O ou 283,3 

Mn Air-acétyléne 279,5 

Mg 285,2 

Zn 1% 213,9 

R 43.2.5 FerWI 

Dissoudre 1,5 g de l’échantillon dans 30 ml d’eau, ajouter 1 ml 
de solution d’acide sulfurique à 15 % et 0,l ml de solution 
d’hexacyanoferrate(lll) de potassium à 5 % récemment pré- 
parée. 

Comparer la coloration bleue de la solution résultante avec celle 
d’une solution témoin préparée en utilisant 0,5 g de I’échantil- 
Ion, 30 ml d’eau, 1 ml de solution d’acide sulfurique à 15 %, 
0,l ml de solution d’hexacyanoferrate(llI) de potassium à 5 % 
récemment préparée et 0,l ml d’une solution obtenue en dis- 
solvant 0,5 g de sulfate de ferU heptahydraté (FeS0,,7HzO) 
dans une solution obtenue en diluant 10 ml de solution d’acide 
sulfurique à 15 % à 1 000 ml avec de l’eau 
[O,l ml e 0,001 % FeWl. 

R 43.2.6 Potassium et sodium 

Doser ces éléments par SEF conformément à la MG 30, dans 
les conditions suivantes : 

Longueur 
ÉMment Concentration de Flamme d‘onde 

la solution nm 

K 2% 

Na 1 % 
Air-acétylène ’ 

766,5 

589,0 
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ISO 6353-3 : 1987 (F) 

R 44 Ammonium nitrate 
NH4N03 

Masse moléculaire relative: 80,04 

R 44.1 Spécifications R 44.3.4 Calcium 

Titre(NH4NQ3) . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 99 % min. 

Cendressulfatées . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 0,Ol % max. 

pH (solution à 5 %) . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 4,5 à 6,0 

Calcium (Ca) . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 0,003 % max. 

Chlorure (CI) . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 0,000 5 % max. 

Nitrite (NO$ . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 0,000 5 % max. 

Phosphate(P04) . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 0,001 % max. 

Sulfate(S04) . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . *. . . . 0,005 % max. 

Fer(Fe) . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . * . . . . . . . . 0,0005 % max. 

Métaux lourds (exprimés en Pb) . . . . . . . . . 0,000 5 % max. 

Doser cet élément par SAA conformément à la MG 29, dans les 
conditions suivantes : 

Concentration 
de la solution 

Flamme 

Ca 10 % Ai r-acétylène 422,7 
. 

R 44.3.5 Chlorure 

R 44.2 Préparation de la solution d’essai 

Dissoudre 20 g de l’échantillon dans 100 ml d’eau et diluer à 
200 ml (la solution doit être limpide et incolore). 

Prélever 20 ml de la solution d’essai (R 44.2) et appliquer la 
MG 2. 

Préparer une solution témoin en utilisant 1 ml de la SE II de 
chlorure (1 ml e 0,000 5 % CI). 

R 44.3.6 Nitrite 
R 44.3 Essais 

R 44.3.1 Titre 

Dissoudre 2 g d’échantillon dans 10 ml d’eau et ajouter 1 ml 
de solution d’acide sulfurique à 10 % et 1 ml de solution de 
dichlorhydrate de m-phénylènediamine à 0,5 %. 

Peser, à 0,000 1 g près, 3 g de l’échantillon et les dissoudre 
dans 50 ml d’eau. 

Ajouter, à la solution, un mélange formé de 20 ml de solution 
de formaldéhyde (R 63) et de 20 ml d’eau, préalablement neu- 
tralisé avec une solution d’hydroxyde de sodium, 
c(NaOH) = 1 mol/l, en présence de 0,2 ml de phénolphtaléine 
(SI 4.3.9”). Mélanger, laisser reposer durant 30 min, puis titrer 
avec une solution titrée d’hydroxyde de sodium, 
c(NaOH) = 1 mol/l, jusqu’à l’obtention d’une coloration rose 
pâle persistant durant 5 min. 

La coloration jaune-brun ne doit pas être plus intense que celle 
d’une solution témoin préparée de facon similaire en utilisant 
1 ml de la SE II de nitrite (1 ml e 0,000 5 % NO$. 

NOTE - La solution de phénylènediamine doit être incolore; sinon, 
elle doit être décolorée avec du charbon actif. 

R 44.3.7 Phosphate 

Prélever 20 ml de la solution d’essai (R 44.2) et appliquer la 
MG 4. 

1,00 ml de solution d’hydroxyde de sodium, 
c(NaOH) = 1,000 mol/l, correspond à 0,080 04 g de NH,NO,. 

R 44.3.2 Cendres sulfatées 

Prélever 10 g de l’échantillon et appliquer la MG 16. 

La masse du résidu ne doit pas dépasser 1 mg. 

Conserver ce résidu pour le dosage du fer. 

Préparer une solution témoin en utilisant 2 ml de la SE II de 
phosphate (2 ml e 0,001 % PO& 

R 44.3.8 Sulfate 

R 44.3.3 pH 

Dissoudre 2 g de l’échantillon dans 10 ml d’eau chaude, ajouter 
1 ml de solution de carbonate de sodium à 1 %, évaporer et 
calciner doucement jusqu’à ce que le nitrate d’ammonium soit 
volatilisé. Ajouter, au résidu, 10 ml d’eau, 1 ml de solution 
d’acide chlorhydrique à 3,65 %, quelques gouttes d’eau de 
brome et faire bouillir durant 1 min. Filtrer, si nécessaire, laver 
avec de l’eau, diluer jusqu’à 20 ml et appliquer la MG 3. 

Déterminer le pH d’une solution de l’échantillon à 5 % confor- Préparer une solution témoin en utilisant 1 ml de la SE I de sul- 
mément à la MG 31 .l, en utilisant un pH-mètre étalonné. fate (1 ml e 0,002 % SO& 
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ISO 6353-3 : 1987 (FI 

R 44 Ammonium nitrate 

R 44.3.9 Fer 

Doser cet élément par SAA conformément à la MG 29, dans les 
conditions suivantes : 

R 44.3.10 Métaux lourds 

Pr6lever 20 ml de la solution d’essai (R 44.2) et appliquer la __ _ 
MG 7. 

/ I ilement Concentration de 
la solution l I Raie de 

Flamme rbonance 
nm 

Fe 

Dissoudre le résidu pro- 
venant des cendres sul- 
fatées dans 3 ml d’acide 
chlorhydrique (R 13) 
chaud et diluer à 50 ml 
avec de l’eau . 

Air-acétyléne 248,3 

Préparer une solution témoin en utilisant 1 ml de la SE II de 
plomb (1 ml e 0,000 5 % Pb). ’ 
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ISO 6353-3 : 1987 (F) 

R 45 Ammonium sulfate 
N=&S04 

Masse moléculaire relative: 132,14 

R 45.1 Spécifications R 45.3.4 Chlorure 

Titre [(NH&$04] . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 99,0 % min. 
Cendressulfatées.. . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 0,Ol % max. 
pH (solutionà5 %) . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 4,8 à 6,0 
Chlorure (CI) . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 0,000 5 % max. 
Phosphate(P04) . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 0,001 % max. 
Arsenic (As) . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 0,000 02 % max. 
Fer(Fe) . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 0,0005 % max. 
Métaux lourds (exprimés en Pb) . . . . . . . . . 0,000 5 % max. 

Prélever 20 mi de la solution d’essai (R 45.2) et appliquer la 
MG 2. 

Préparer une solution témoin en utilisant 1 ml de la SE II de 
chlorure (1 ml 2 0,000 5 % Cl). 

R 45.3.5 Phosphate 

Prélever 20 ml de la solution d’essai (R 45.2) et appliquer la 
MG 4. 

R 45.2 Préparation de la solution d’essai 

Dissoudre 20 g de l’échantillon dans 100 ml d’eau et diluer à 
200 ml (la solution doit être limpide et incolore). 

Préparer une solution témoin en utilisant 2 ml de la SE II de 
phosphate (2 ml 2 0,001 % PO4). 

R 45.3 Essais 
R 45.3.6 Arsenic 

R 45.3.1 Titre 

Prélever 50 ml de la solution d’essai (R 45.2) et appliquer la 
MG 11. 

Peser, à 0,000 1 g près, 2 g de l’échantillon et les dissoudre Préparer une solution témoin en utilisant 1 ml de la SE Ill 

dans 40 ml d’eau. d’arsenic (1 ml Q 0,000 02 % As). 

Ajouter, à la solution, un mélange formé de 20 ml de solution 
de formaldéhyde (R 63) et de 20 ml d’eau, préalablement neu- 
tralisé avec une solution d’hydroxyde de sodium, 
c(NaOH) = 1 mol/l, en présence de 0,2 ml de phénolphtaléine 
(SI 4.3.9”). Mélanger, laisser reposer durant 30 min, puis titrer 
avec une solution titrée d’hydroxyde de sodium, 
c(NaOH) = 1 mol/l, jusqu’à l’obtention d’une coloration rose 
pâle persistant durant 5 min. 

R 45.3.7 Fer 

Doser cet élément par SAA conformément à la MG 29, dans les 
conditions suivantes: 

1,OO ml de solution d’hydroxyde de sodium, 
&NaOH) = 1,000 mol/l, correspond à 0,066 07 g de 
(N H,),SO,. 

I / Élément Concentration de 
la solution 

1 Flamme 1 I’Fe 

R 45.3.2 Cendres sulfatées 

Prélever 10 g de l’échantillon et appliquer la MG 16. 

La masse du résidu ne doit pas dépasser 1 mg. 

Conserver ce résidu pour le dosage du fer. 

Fe 

Dissoudre le résidu pro- 
venant des cendres sul- 
fatées dans 3 ml d’acide Air-acétylène 248,3 
chlorhydrique (R 13) 
chaud et diluer à 50 ml 
avec de l’eau 

R 45.3.8 Métaux lourds 

R 45.3.3 pH 
Prélever 20 ml de la solution d’essai (R 45.2) et appliquer la 
MG 7. 

Déterminer le pH d’une solution de l’échantillon a 5 % confor- 
mément à la MG 31 .l, en utilisant un pH-metre étalonne. 

Préparer une solution témoin en utilisant 1 ml de la SE II de 
plomb (1 ml e 0,000 5 % Pb). 
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ISO 6353-3 : 1987 (FI 

R 46 Ammonium thiocyanate 
NH&CN 

Masse moléculaire relative: 76,12 

R 46.1 Spécifications R 46.2.4 Sulfate 

Titre (NH&CN) . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 98,0 % min. 
pH(solutionà5%) . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 4,5à 6,0 
Chlorure (Cl) . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 0,005 % max. 
Sulfate (S04) . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 0,005 % max. 
Sulfure(S) . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 0,001 % max. 
Cuivre (CU) . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 0,000 5 % max. 
Fer(Fe) . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 0,OOOl % max. 
Plomb (Pb) . . . . . .: . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 0,000 5 % max. 
Mat&es consommant de l’iode 

(expriméesen 1) . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 0,025 % max. 
Cendressulfatées . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 0,03 % max. 

Dissoudre 2 g de l’échantillon dans 20 ml d’eau et appliquer la 
MG 3. 

Préparer une solution témoin en utilisant 1 ml de la SE I de sul- 
fate (1 ml e 0,005 % SO& 

R 46.2.5 Sulfure 

Dissoudre 2 g de l’échantillon dans 20 ml d’eau, ajouter 20 ml 
d’ammoniaque (R 3) et 3 ml de solution de nitrate d’argent à 
1,7 %. 

AVERTISSEMENT - La solution ammoniacale d’argent 
peut être explosive; en conséquence, la solution doit être 
rejetbe immbdiatement aprb l’essai. 

R 46.2 Essais 

R 46.2.1 Titre 

Comparer le brunissement éventuel avec celui produit en trai- 
tant de façon similaire 2 ml d’une SE II de sulfure obtenue par 
dilution d’une SE I de sulfure récemment préparée 
(2 ml e 0,001 % SI. 

Peser, à 0,000 1 g près, 0,28 à 0,32 g de l’échantillon et le dis- 
soudre dans 50 ml d’eau. 

Ajouter, à la solution, 5 ml de la solution d’acide nitrique à 
25 % et 50,O ml de solution titrée de nitrate d’argent, 
c(AgNOJ) = 0,l mol/l. Titrer avec une solution titrée de 
thiocyanate de potassium, c(KSCN) = 0,l mol/l, en présence 
de sulfate double d’ammonium et de fer(lll) (SI 4.3.1 *I, 
jusqu’au debut de coloration rose pâle. 

R 46.2.6 Cuivre, fer et plomb 

Doser ces éléments par SAA conformément au mode opéra- 
toire avec extraction dans un solvant décrit dans la MG 35, 
dans les conditions suivantes : 

1,00 ml de solution de nitrate d’argent, 
c(AgN03) = 0,100 mol/l, correspond à 0,007 612 g de 
NH&CN. 

? 
Raie de 

Élbment Concentration de Flamme rhsonance 
la solution nm 

I CU I I 1 324,7 1 
Pb 5% 

Fe 20 % 248,3 
R 46.2.2 pH 

Determiner le pH d’une solution de l’échantillon à 5 % confor- 
mement à la MG 31 .l, en utilisant un pH-mètre étalonné. 

R 46.2.3 Chlorure 

Dissoudre 1 g de l’échantillon dans 15 ml d’eau, ajouter 10 ml 
de peroxyde d’hydrogène (R 14) et 2 ml de solution 
d’hydroxyde de sodium à 10 %. Chauffer et agiter soigneuse- 
ment. Après réaction, ajouter à nouveau 10 ml de peroxyde 
d’hydrogène (R 141, faire bouillir durant 5 min, refroidir, ajouter 
10 ml de solution d’acide nitrique à 25 % et diluer à 50 ml avec 
de l’eau. Appliquer la MG 2. 

R 46.2.7 Matikes consommant de l’iode 

Dissoudre 5 g de l’échantillon dans 45 ml d’eau, ajouter 1 ml de 
solution d’acide sulfurique à 20 %, 1 g d’iodure de potassium 
(R 25) et titrer avec une solution titrée d’iode, 
C(l/2 12) = 0,Ol mol/l, en présence d’empois d’amidon 
(SI 4.3.11*1. 

Le volume de la solution de titrage ne doit pas dépasser 1 ml 
(1 ml e 0,025 % 1). 

R 46.2.8 Cendres sulfatées 

Préparer une solution témoin en utilisant 5 ml de la SE II de 
chlorure et les mêmes quantités de réactifs que celles utilisées 
pour l’essai (5 ml e 0,005 % CI). 

Prélever 10 g de l’échantillon et appliquer la MG 16. 

La masse du résidu ne doit pas dépasser 3 mg. 

Air-acétyléne 217,0 ou 283,3 
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ISO 6353-3 : 1987 (F) 

R 47 Baryum hydroxyde octahydraté 
Ba(OH)2,8H20 

Masse moléculaire relative: 31548 

R 47.1 Spécifications 

Titre [Ba(OH)2,8H,0] ......... 
Matiéres insolubles dans l’acide 

chlorhydrique .............. 
Carbonate (exprimé en BaCOs) . 
Chlorure (Cl) ................ 
Sulfure (S) .................. 
Calcium (Ca) ................ 
Fer(Fe) ..................... 
Plomb (Pb) .................. 
Strontium (Sr) ............... 

R 47.2 Essais 

. . . . 98,0 % min. 

. . 

. . 

. . 

. . 0,005 % max. 

. . 2,0 % max. 

. . 0,001 % max. 

. . 0,001 % max. 

. . 0,05 % max. 

. . 0,001 % max. 

. . 0,001 % max. 

. . 1,5 % max. 

R 47.2.1 Titre 

Peser, à 0,006 1 g près, 6 g environ de l’échantillon, les dissou- 
dre dans 100 ml d’eau exempte de dioxyde de carbone et titrer 
avec une solution titrée d’acide chlorhydrique, 
c(HCI) = 1 mol/l, en présence de phénolphtaléine (SI 4.3.9”). 

Conserver cette solution pour l’essai du carbonate. 

1,OO ml de solution d’acide chlorhydrique, 
c(HCI) = 1,000 mol/l, correspond à 0,157 7 g de 
Ba(OH12,8H20. 

R 47.2.2 Matières insolubles dans l’acide 
chlorhydrique 

Dissoudre 20 g de l’échantillon dans un mélange formé de 
15 ml d’acide chlorhydrique (R 13) et de 400 ml d’eau. Diluer à 
500 ml avec de l’eau et filtrer à travers un creuset filtrant en 
verre fritté de porosité P 40 (dimension des pores 16 à 40 vm), 
laver le résidu à l’eau et sécher à 105 OC jusqu’à l’obtention 
d’une masse constante. 

La masse du résidu ne doit pas dépasser 1 mg. 

R 47.2.3 Carbonate 

Ajouter, à la solution conservée lors de la détermination du titre 
(R 47.2.11, 2 ml de solution titrée d’acide chlorhydrique, 

c(HCI) = 1 mol/l, faire bouillir, refroidir et titrer avec une solu- 
tion titrée d’hydroxyde de sodium, c(NaOH) = 1 mol/l. 

Le volume de la solution de titrage ne doit ‘pas être inférieur à 
0,75 ml (0,75 ml e 2,0 % BaCO+. 

R 47.2.4 Chlorure 

Dissoudre 1 g de l’échantillon dans un mélange formé de 2 ml 
d’acide nitrique à 25 % et de 48 ml d’eau. Faire bouillir durant 
1 min, refroidir et appliquer la MG 2. 

Préparer une solution témoin en utilisant 1 ml de la SE II de 
chlorure (1 ml e 0,001 % CI). 

R 47.2.5 Sulfure 

Dissoudre 1 g de l’échantillon dans un mélange formé de 4 ml 
d’eau et de 5 ml d’acide acétique (R 1). Ajouter 0,5 ml d’acé- 
tate de plomb (basique) (SR 4.2.10”). 

Comparer le brunissement éventuel avec celui produit en trai- 
tant de façon similaire 1 ml d’une SE II de sulfure, obtenue par 
dilution d’une SE I de sulfure récemment préparée 
(1 ml Cs 0,001 % SI. 

R 47.2.6 Calcium, fer, plomb et strontium 

Doser ces éléments par SAA conformément à la MG 29, dans 
les conditions suivantes : 

Élément Concentration de 
la solution 

Ca I 4 Sr 
0,5 % 

Dissoudre 3 g de 

Fe 
I 

l’échantillon dans 
150 ml d’eau et appli- 1 

Air-acétylène 248,3 
I 

Pb 

quer le mode opératoire 
d’extraction dans un 
solvant conformément 
à la MG 35 

217,O ou 283,3 
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ISO 6353-3 : 1987 (FI 

R 48 Benzène 
CsHs 

Masse moléculaire relative : 78,11 

R 48.1 Spécifications 

Coloration en unités Hazen . . . . . . . . 10 max. 
Masse volumique à 20 OC . . . . . . . . . 0,877 à 0,879 g/ml 
Titre (C6H6) . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 99,5 % min. 
Température de cristallisation . . . . . . 5,2 OC min. 
Résidu après évaporation . . . . . . . . . 0,001 % max. 
Acidité (exprimée en millimoles 

deH+) . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . O,Ol/lOO g max. 
Alcalinité (exprimée en millimoles 

deOH-) . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . O,Ol/lOO g max. 
Matières facilement carbonisables . . Conforme à l’essai 
Composés soufrés (exprimés en S) . 0,003 % max. 
Thiophène (C4H4S) . . . . . . . . . . . . . . . 0,000 2 % max. 
Eau (H*O) . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 0,05 % max. 

R 48.2 Essais 

R 48.2.1 Coloration en unités Hazen 

Appliquer la MG 36. 

R 48.2.2 Masse volumique 

Appliquer la MG 24.1. 

R 48.2.3 Titre 

Appliquer la MG 34, dans les conditions suivantes: 

Phase stationnaire ........ 

support ................. 

Longueur de la colonne . . . . . . . 
Diamètre intérieur de la colonne 
Matériaux pour la colonne . . . . 

Température de la colonne 
Température d’injection . . 
Température de détection 
Type du détecteur . . . . . . . 
Gaz vecteur . . . . . . . . . . . . . 
Débit . . . . . . . . . . . . . . . . . . 
Prise d’essai . . . . . . . . . . . . 

. . 

. . 

. . 

. . 

. . 

. . 

. . 

. . 

. . 

. . 

. . 

. . 

15 % Apiezon L ou 
huile de silicone 
Chromosorb P 
[0,15 à 0,18 mm 
(80 à 100 mailles ASTM 11 
2à4m 
3mm 
Acier inoxydable 
ou verre 
70 OC 
100 OC 
200 OC environ 
À ionisation de flamme 
Azote 
30 ml/min environ 
Of1 IJl 

R 48.2.4 Température de cristallisation 
(température de solidification) 

Appliquer la MG 25.3. 

R 48.2.5 Résidu après évaporation 

Prélever 100 g (114 ml) de l’échantillon et appliquer la MG 14 
en séchant le résidu durant 30 min. 

La masse du résidu ne doit pas dépasser 1 mg. 

R 48.2.6 Acidité 

Prélever 88 g (100 ml) de l’échantillon et appliquer la MG 13.2 
en titrant avec une solution titrée d’hydroxyde de sodium, 
c(NaOH) = 0,Ol mol/l, en présence de phénolphtaléine 
(SI 4.3.9”). 

Le volume de la solution de titrage ne doit pas dépasser 
0,45 ml. 

R 48.2.7 Alcalinité 

Prélever 88 g (100 ml) de l’échantillon et appliquer la MG 13.2 
en titrant avec une solution titrée d’acide sulfurique, 
dl /2 H2S04) = 0,Ol mol/l, en présence de rouge de méthyle 
(SI 4.3.6”) 1). 

Le volume de la solution de titrage ne doit pas dépasser 
0,45 ml. 

R 48.2.8 Matières facilement carbonisables 

Agiter 8,8 g (10 ml) de l’échantillon avec 5 ml de solution 
d’acide sulfurique à 95,4 k 0,5 % durant 15 à 20 s et laisser 
reposer durant 15 min. 

La phase benzénique ne doit pas être colorée et la coloration de 
la phase acide ne doit pas être plus intense que celle d’une solu- 
tion étalon de coloration contenant, par litre, 5 g de chlorure de 
cobalt(ll) hexahydraté, 40 g de chlorure de fer(lll) hexahydraté 
et 20 ml d’acide chlorhydrique (R 13). 

R 48.2.9 Composés soufrés 

Prélever 2 g (2,3 ml) de l’échantillon et appliquer la MG 21. 

Préparer une solution témoin en utilisant 6 ml de la SE II de sul- 
fure (6 ml e 0,003 % SI. 

R 48.2.10 Thiophène 

Dans un tube à essais, propre et sec, introduire 5 ml d’isatine 
(SI 4.3.4*)2), puis verser avec soin sur I’isatine introduite 5 ml 
de l’échantillon afin d’obtenir une couche distincte, et laisser 
reposer durant 1 h. 

Aucune coloration bleue ou verte ne doit être observée à la sur- 
face de contact des deux liquides. 

R 48.2.11 Eau 

Prélever 17,6 ou 18 g (20 ml) de l’échantillon et appliquer la 
MG 12 en utilisant 20 ml de méthanol (R 18) comme solvant. 

1) Nomenclature IUPAC : acide (diméthylamino-4 phénylazok2 benzoïque. 

2) Nomenclature IUPAC : indolinediohe-2,3. 
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