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Pates — Détermination de la consommation en chlore —

(Degré de délignification)

0 INTRODUCTION

La méthode spécifiée dans la présente Norme Internationale
pour la détermination du degré de délignification de 1a pate
par le mesurage de sa consommation en chlore dans des
conditions spécifiées est apparentée a la méthode de
détermination du degré de délignification de la pate par
mesurage de la consommation en permanganate de
potassium par la pate dans des conditions spécifiées, décrite
dans I'ISO/R 302, Détermination de !'indice Kappa de la
péte (Degré de délignification). Contrairement a cette
derniére, la méthode de détermination de la consommation
en chlore a le mérite de ne pas étre limitée aux pates a
rendements inférieurs a 60 %.

Il a été démontré expérimentalement qu’il existe une
relation linéaire entre la consommation en chlore et la
teneur totale en lignine de la pate. La relation est
indépendante de la méthode utilisée pour la préparation de
la pate.

1 OBJET ET DOMAINE D'APPLICATION

La présente Norme Internationale spécifie une méthode de
détermination du degré de délignification de la pate par
mesurage de sa consommation en chlore.

Cette méthode est applicable a tous les types de pates.

2 REFERENCE

ISO/R 638, P4tes — Détermination de la teneur en matiéres
séches.

3 DEFINITION

Dans le cadre de la présente Norme Internationale, la
définition suivante est applicable :

consommation en chlore d’une péte : Quantité de chlore
actif que cette pate consomme dans les conditions
spécifiées par la présente Norme Internationale. La
consommation en chlore est exprimée en pourcentage en
masse.

4 PRINCIPE -

Traitement d’une prise d’essai de pate, durant 15 min, a une
température de 25+ 1 °C, avec du chlore produit par
I'acidification d’une solution d’hypochiorite de sodium.
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Dosage, par titrage iodométrigue, du chiore résiduel dont la
guantité doit étre supérieure d 50 % de la quantité ajoutée.
La consommation en chlore ainsi obtenue est ramenée & la
consommation & concentration constante de chlore
disponible.

5 REACTIFS

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

5.1 Hypochlorite de sodium (NaClO), solution contenant
environ 20g de chlore actif par litre, et d'une alcalinité
totale correspondant a un pH de 12,0 * 0,5, mesurée avec
une électrode en verre.

5.2 Acide chlorhydrique, 4 N, obtenu en ajoutant 100 ml
d’acide chiorhydrigue (HCI), p 1,19 g¢/ml, & 200 ml d’eau.

5.3 lodure de potassium, solution 1 N, contenant 166 g
d’iodure de potassium (K1) par litre.

5.4 Thiosulfate de sodium (Na,S,03), solution titrée
0,2 N. La normalité doit étre connue avec une précision de
+0,0004 N.

5.5 Amidon, indicateur, solution a 2 g/I.

6 APPAREILLAGE

Mateériel courant de laboratoire, et

6.1 Appareil a grande vitesse pour désintégration dans
Veau, par exemple mixer de cuisine ou appareil similaire,
pouvant désintégrer la pate complétement, en faisant subir
aux fibres le minimum de dommages.

6.2 Appareillage pour la détermination - de la
consommation en chlore, conforme a {a figure, et consistant
en:

6.2.1 Fiole conique a paroi épaisse, (D), de 750 mi, munie
d’un col rodé normalisé (C).

6.2.2 Entonnoir de séparation, (E), de 50 & 100 mi, muni
de joints rodés normalisés (B et C) et d’un bouchon en verre
(A).
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6.3 Agitateur magnétique enrobé et entrainé par un
moteur, donnant une agitation efficace quand |'aimant et la
table motrice se trouvent environ & 40 mm I’un de I‘autre.

6.4 Bain-marie, pouvant maintenir une température de
25 + 1 °C durant au moins 20 min, et équipé d’un support
pour la fiole.

6.5 Pompe a vide.

6.6 Chronométre.

?

FIGURE — Appareillage pour la détermination de la
consommation en chlore

7 PREPARATION DE L’ECHANTILLON

7.1 Feuilles de péte séchée a lair.

Déchirer 3 & 10 g de péate en petits morceaux.

7.2 Péte; en suspension classées

Faire un gateau de 3 .3-10 g sec a air par filtration sur un
entonnoir Biichner, en évitant les pertes de fibres. Sécher a
I"air le gateau de fibres et le déchirer en petits morceaux.

7.3 Pites non classées

Si I'échantillon de pate vient d'une péte non classée qui,
normalement, est classée avant blanchiment ou.une autre
opération, on doit alors éliminer par tamisage les blchettes
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et les nceuds de [I'échantillon. La méthode de
tamisage doit étre indiquée dans le procés-verbal d’essai, et
doit étre choisie de facon & donner des résultats similaires a
ceux obtenus par le classage industriel de la pate. Compléter
la préparation de la péte classée conformément 472

8 MODE OPERATOIRE

8.1 Préparation de la prise d'essai

Avant de peser les prises d’essai, conditionner les
échantillons durant au moins 20 min dans l"atmosphére
environnant la balance.

Peser 500 * 5 mg de la pate. Peser en méme temps une prise
d‘essai séparée pour la détermination de la teneur en
matiéres séches, conformément aux prescriptions de
I’'ISO/R 638.

8.2 Détermination

Désintégrer la prise d’essai dans le désintégrateur (6.1) avec
250 ml d'eau de 25 3 26 °C jusqu’a ce qu'il soit exempt de
pastilles et de gros agglomérats de fibres. Mettre-la prise
d’essai désintégrée dans la fiole de réaction (6.2.1) en
utilisant 135 ml d’eau pour rincer le désintégrateur. Placer
la fiole sur son support dans le bain-marie {6.4) et mettre en
marche |'agitateur (6.3).

Brancher {‘entonnoir de séparation (6.2.2) et vider la fiole
au moyen de la pompe a vide (6.5). Fermer le robinet
d'isolement de I’entonnoir, retirer le bouchon et ajouter
10 ml de I'acide chlorhydrique (5.2) dans |'entonnoir.

Laisser s’écouler |'acide -sans admettre d’air et,
simultanément, déclencher le chronométre (6.5). Rincer
I'entonnoir avec 10 mi d’eau et les laisser s’écouler.- Mettre,
avec une pipette, 15,0 ml de la solution d'hypochlorite de
sodium (5.1) dans I'entonnoir et les laisser s'écouler aprés
exactement 2 min. Ne pas arréter le chronométre a ce stade.
Rincer I'entonnoir avec 5 m| d’eau et les laisser s'écouler.

Ajouter 20 ml de la solution d‘iodure de potassium (5.3)
dans I'entonnoir et les laisser s’écouler exactement 17 min
aprés l'addition d’acide chlorhydrique. Rincer |'entonnoir
avec 50 ml d’eau, les laisser s'écouler et agiter la fiole pour
dissoudre le chlore gazeux. Ajouter 50 ml d’eau dans
'entonnoir, les laisser s'écouler, laisser le robinet ouvert et
enlever I’entonnoir. Titrer & l'aide de la solution de
thiosulfate de sodium (5.4) en utilisant la solution
d’amidon (5.5) comme indicateur. Noter la consommation,
V1 ml. ' ' '

Faire un essai a blanc de la méme facon et noter la
consommation, V, ml. '

NOTE — Pour les pates ayant une faible consommation en chlore,
utiliser une quantité plus faible de la solution d’hypochlorite de
sodium (5.1} et augmenter le volume d’eau en proportion. Effectuer
I'essai & blanc avec les mémes volumes d‘hypochlorite de sodium et
d‘eau. Pour le titrage, utiliser une solution titrée de thiosulfate de
sodium, de plus faible normalité que celle donnée en 5.4.

Effectuer deux déterminations.




