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Ava n t- p ro pos 
L’ISO (Organisation internationale de normalisation) est une federation mondiale 
d’organismes nationaux de normalisation (comitBs membres de I’ISO). L’elaboration 
des Normes internationales est confiee aux cornites techniques de I‘ISO. Chaque 
cornite membre intéresse par une Btude a le droit de faire partie du cornite technique 
ereé B cet effet. Les organisations internationales, gouvernementales et non gouverne- 
mentales, en liaison avec I’ISO participent Bgalement aux travaux. 

Les projets de Normes internationales adoptes par les comites 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 approuvees confor- 
mBment aux procedures de I’ISO qui requihrent l’approbation de 75 % au moins des 
cornites membres votants. 

La Norme internationale IS0 8214 a et6 Blaboree par le comité technique ISO/TC 91, 
Agents de surface. 

L’attention des utilisateurs est attirBe sur le fait que toutes les Normes internationales 
sont de temps en temps soumises B revision et que toute reference faite 8 une autre 
Norme internationale dans le present document implique qu’il s’agit, sauf indication 
contraire, de la dernibre Bdition. 

O Organisation internationale de normalisation, 1985 0 

Imprim6 en Suisse 
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NORME INTERNATIONALE I S 0  8214-1985 (F) 

Agents de surface - Poudres à laver - Dosage des 
sulfates inorganiques - Méthode gravimétrique 

1 Objet et domaine d'application 5 Appareillage 

La presente Norme internationale specifie une methode gravi- 
metrique de dosage des sulfates inorganiques dans tous les 
types de poudres B laver commerciales, et il n'y a pas d'inter- 
ference avec les autres composes habituellement presents. 

Materiel courant de laboratoire, et 

5.1 Fioles jaugees, de capacite ooo ml, conformes a 
"0 1042. 

2 Rbfbrence 5.2 Extracteur de Soxhlet, avec ballon de 500 ml et tube 

I S 0  607, Agents de surface et dBtergents - MBthodes de divi- 
sion d'un Bchantillon. 

extracteur de 200 ml (voir la figure). 

3 Principe 

A p r h  extraction 8 I'Bthanol d'une prise d'essai, 6limination de 
tous les produits solubles. 

En cas de presence de silicates, filtration aprhs deshydratation 
puis precipitation des sulfates presents dans le filtrat 8 l'aide de 
chlorure de baryum. Filtration, lavage, calcination 8 900 O C  et 
pesee du pr6cipit6. 

NOTE - Le rBsidu obtenu a p r h  Blimination des silicates peut Qtre uti- 
lise pour la determination de la silice totale selon I'ISO 8215. 

4 R6actifs et produit 

Au cours de l'analyse, utiliser uniquement des reactifs de qua- 
lit6 analytique reconnue, et de l'eau de purete Bquivalente. 

4.1 Ethanol, anhydre ou denature. 

4.2 Acide chlorhydrique, e 1,16 8 1,19 g/ml. 

4.3 Ammoniaque, solution concentree. 

4.4 Chlorure de baryum dihydrate (BaC1,,2H2O), solution 
8 100 g/l. 

4.5 Nitrate d'argent, solution 8 5 g/l .  

4.6 Mbthylorange, solution B 1 g/l. 

4.7 
4 mm, ou materiau equivalent comme regulateur d'ebullition. 

Pierre ponce, de granulometrie comprise entre 2 et 

Tube extracteur 

Figure - Extracteur de Soxhlet 
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I S 0  8214-1985 (FI 

5.3 Cartouche d'extraction, en verre fritte de porosite 
P 1,6 (1,6 pm), de diametre 36 mm environ et de hauteur 
95 mm environ; dans le cas où les silicates ne sont pas doses, 
on peut utiliser des cartouches d'extraction Bquivalentes en 
papier. 

5.4 Étuve, reglable B 105 k 2 OC. 

5.5 
(1,6 B 4 pm). 

Creuset filtrant, en porcelaine de porosite P 4 

5.6 Creuset en platine. 

5.7 Four Blectrique, regtable B 900 OC. 

6 Échantillonnage 
L'Bchantillon pour laboratoire de poudre 8 laver doit être prB- 
par6 et conserve selon les prescriptions de I'ISO 607. 

7 Mode operatoire 

7.1 Prise d'essai 

Peser, 8 0,Ol g prhs, 10 g environ de I'Bchantillon pour labora- 
toire dans un becher de 600 ml ou dans la cartouche d'extrac- 
tion (5.3). 

7.2 Élimination de la partie organique 

L'un des deux modes operatoires suivants est applicable: 

7.2.1 Extraction B l'aide d'un extracteur de Soxhlet 

Introduire 300 ml d'bthanol (4.1) dans le ballon B fond rond de 
500 ml de l'extracteur de Soxhlet (5.2) et quelques morceaux de 
pierre ponce (4.6). 

Introduire la cartouche d'extraction (5.3) avec la prise d'essai 
(7.1) dans le tube extracteur de l'extracteur de Soxhlet et 
assembler l'ensemble des Blements de l'extracteur de Soxhlet 
(ballon, tube extracteur, rBfrigBrant). 

Effectuer l'extraction avec une vitesse d'extraction franche- 
ment rapide durant 2 h 30 min apres le premier siphonnage. 

Laisser refroidir et transvaser I'Bthanol restant dans un ballon et 
jeter la fraction soluble dans I'Bthanol. 

7.2.2 Extraction par traitement en b6cher 

Ajouter environ 250 ml d'bthanol (4.1) B la prise d'essai (7.1). 

Couvrir le becher avec un verre de montre, chauffer et agiter 
avec un agitateur magnetique ou mecanique jusqu'b Bbullition 
de 1'6thanol. 

Poursuivre I'Bbullition et agiter durant 5 min. 

Laisser refroidir le Mcher et laisser decanter la matiere insolu- 
ble. Filtrer la phase Bthanolique 3 travers un papier filtre pour fil- 
tration moyenne. 

Repeter ensuite deux fois l'extraction avec de nouvelles frac- 
tions d'bthanol (4.1) en utilisant le même papier filtre. 

Ajouter 75 ml environ d'bthanol (4.1 chaud (50 8 60 OC) dans le 
becher contenant la matiere insoluble, Bcraser tous les gros 
morceaux restants de matiere insoluble avec une baguette de 
verre. Laisser décanter la matiere insoluble et filtrer sur le même 
papier filtre. 

RBpBter ensuite deux fois cette prBc6dente operation. 

Percer le fond du papier filtre et le laver avec environ 50 ml 
d'eau chaude pour transferer la totalit6 du r6sidu dans le becher 
contenant la matiere insoluble. 

7.3 Élimination des silicates 

Retirer la cartouche (5.3) de l'extracteur de Soxhlet (5.2) et 
transvaser quantitativement son contenu aprbs extraction 
(7.2.1) avec de l'eau (50 B 75 ml) chaude dans un becher de 
400 ml ou utiliser la matiere insoluble obtenue comme specifit5 
en 7.2.2 se trouvant dans le becher de 600 ml. 

Ajouter 10 ml d'acide chlorhydrique (4.2). Agiter avec une 
baguette de verre. 

Evaporer jusqu'h siccite sur un bain d'eau bouillante. 

Ajouter 35 B 40 ml d'eau. Chauffer durant 10 min avec une agi- 
tation discontinue. En cas d'absence de silice et de matieres 
insolubles, opBrer comme sp6cifiB en 7.4; sinon, poursuivre de 
la façon suivante. 

Ajouter B nouveau 10 ml d'acide chlorhydrique (4.21, agiter et 
Bvaporer jusqu'h siccite comme auparavant. Dissoudre le 
rbsidu, ajouter 10 ml d'acide chlorhydrique (4.21, agiter et Bva- 
porer jusqu'8 siccite une t ro i s ihe  fois. Introduire et maintenir 
le becher et le residu dans 1'6tuve (5.4) r6glBe B 105 k 2 OC 
durant 1 h. Ajouter 50 ml d'eau chaude et 10 ml d'acide 
chlorhydrique (4.2). Chauffer durant 10 min sur un bain d'eau 
bouillante, avec une agitation discontinue. 

Filtrer sous aspiration 8 travers le creuset filtrant en porcelaine 
(5.5) ou B travers un papier filtre sans cendres, durci, pour filtra- 
tion rapide. 

Laver quatre fois le rBsidu avec 30 ml d'eau chaude. 

NOTE - Le residu insoluble peut &re utilis6 pour la determination de la 
silice totale selon I'ISO 8215; dans ce cas, changer B cet endroit de r6ci- 
pient de recette du filtrat et poursuivre le transfert et le lavage du r6sidu 
comme specifie dans I'ISO 8215. 

7.4 Dosage 

Transvaser quantitativement le filtrat et les quatre premieres 
solutions de lavage (7.3) dans une fiole jaugee de 1 O00 ml ou 
transvaser directement la solution si la silice et les matibres 
insolubles sont absentes. 

Compteter au volume et homog6nBiser. 

A l'aide d'une pipette, introduire dans un bBcher une partie ali- 
quote de la solution, soit 200 ml pour une teneur en sulfate inf6- 
rieure B 6 % ( r n / r n )  (exprim6e en Na2S04), et pour des teneurs 
supbrieures, prendre un volume correspondant B une masse de 
pr6cipitB de sulfate de baryum comprise entre 0,15 et 0,30 g. 
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Diluer B 200 ml si necessaire. Ajouter 4 gouttes de la solution de 
methylorange (4.6) et neutraliser avec la solution d’ammonia- 
que (4.3). 

Ajouter de l‘acide chlorhydrique (4.2) jusqu’au virage acide et 
ensuite 5.0 ml en exchs. 

Chauffer jusqu’h Bbullition et, en cours d’6bullition, ajouter 
goutte B goutte 5 ml de la solution de chlorure de baryum (4.4). 
Couvrir avec un verre de montre et laisser bouillir doucement 
durant 5 min. 

Maintenir sur un bain d’eau de 70 B 80 OC durant un minimum 
de 1 h. 

Contrôler si la precipitation est totale en ajoutant quelques 
gouttes de la solution de chlorure de baryum (4.4). 

Filtrer quantitativement sous aspiration 8 travers le creuset fil- 
trant en porcelaine (5.5) propre et tar6 ou B travers un papier fil- 
tre sans cendres, durci, pour filtration moyenne ou lente. Avant 
de tarer le creuset filtrant en porcelaine, le passer au four (5.7) 
regle B 900 OC et le laisser refroidir en dessiccateur. 

Laver le prBcipit6 sur le filtre avec de l’eau chaude et continuer 
jusqu‘8 disparition des chlorures, en contrôlant par addition de 
quelques gouttes de la solution de nitrate d‘argent (4.5). 

Dans le cas d’utilisation d’un papier filtre, l’introduire dans le 
creuset en platine (5.6) prealablement tar6 aprhs calcination au 
four (5.7) regle B 900 OC et refroidissement en dessiccateur. 

Chauffer progressivement le creuset et son contenu jusqu’h 
900 OC, puis le laisser dans le four (5.7) regle B 900 OC durant 
30 min. Laisser refroidir en dessiccateur et peser 8 0,001 g prhs. 

8 Expression des resultats 

où 

rno est la masse, en grammes, de la prise d’essai (7.1); 

rnl est la masse, en grammes, du sulfate de baryum pes6; 

V est le volume, de la partie aliquote pr6levBe; 

0,608 6 est le facteur de conversion du BaS04 en Na2S04. 

8.2 Fidelite 

Des analyses comparatives sur trois Bchantillons contenant 
entre 6 et 15 % (rnlrn) de Na2S04 effectuees dans 
11 laboratoires, ont donne les renseignements statistiques indi- 
ques dans le tableau suivant. 

I Teneur en sulfate (Na2S04), x 1 6 ?I 15 % ( r n / r n )  I 

I Reproductibilitb I 

9 Proch-verbal d’essai 

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

a) 
complhte de 1’6chantillon; 

tous les renseignements necessaires B l’identification 

b) 
Norme internationale); 

reference de la methode utilisee (reference B la presente 

c) 
mes; 

rBsultats, ainsi que la forme sous laquelle ils sont expri- 

8.1 Mode de calcul 
d) conditions de l’essai: 

La teneur en sulfates inorganiques, exprimee en pourcentage 
en masse de sulfate de sodium (Na2S04), est donnee par la 
formule 

rnl x loo0 x 0,6086 60 860 rn7 
x 100 = 

rno x V m0V 

e) tous les details operatoires non prBvus dans la presente 
Norme internationale ou dans la Norme internationale B 
laquelle il est fait refbrence, ou facultatifs, ainsi que tous les 
incidents Bventuels susceptibles d’avoir eu une influence sur 
les r6sultats. 
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