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Avant-propos 

L’ISO (Organisation internationale de normalisation) est une federation mondiale 
d’organismes nationaux de normalisation (comites membres de I’ISO). L’elaboration 
des Normes internationales est confide aux comites techniques de I’ISO. Chaque 
comite membre interesse par une etude a le droit de faire partie du comite technique 
correspondant. Les organisations internationales, gouvernementales et non gouverne- 
mentales, en liaison avec I’ISO, participent egalement aux travaux. 

Les projets de Normes internationales adopt& par les comites techniques sont soumis 
aux comites membres pour approbation, avant leur acceptation comme Normes inter- 
nationales par le Conseil de I’ISO. 

La Norme internationale IS0 352 a ete elaboree par le comite technique lSO/TC 27, 
Combustibles minkraux solides. 

Cette deuxieme edition fut soumise directement au Conseil de I’ISO, conformement au 
paragraphe 5.10.1 de la partie 1 des Directives pour les travaux techniques de I’ISO. 
Elle annule et remplace la premiere edition (IS0 35249751, qui avait ete approuvee par 
les comites membres des pays suivants : 

Afrique du Sud, Rep. d’ lnde Portugal 
Allemagne, R. F. Israel Roumanie 
Autriche ltalie Royaume-Uni 
Belgique Japon Tchecoslovaquie 
Chili Mexiq ue URSS 
Danemark Nouvelle-Zelande Yougoslavie 
Espagne Pays- Bas 
Grece Pologne 

Le comite membre du pays suivant I’avait desapprouvee pour des raisons techniques : 

France 

Organisation internationale de normalisation, 1981 

Imprim en Suisse 

iTeh STANDARD PREVIEW
(standards.iteh.ai)

ISO 352:1981
https://standards.iteh.ai/catalog/standards/sist/03a61b98-851d-4783-a7d6-

2df3f1b5f62f/iso-352-1981



NORME INTERNATIQNALE IS0 3524981 (F) 

Combustibles min6raux solides - Dosage du chlore - 
MGthode par combustion ;i haute temperature 

1 Objet et domaine d’application 

La presente Norme internationale specific une methode de 
determination de la teneur en chlore des combustibles mine- 
raux solides, par combustion a haute temperature. En variante, 
une autre methode de dosage du chlore est donnee dans 
I’ISO 587.‘) 

2 Principe 

L’echantillon est calcine dans un courant d’oxygene, dans un 
four tubulaire, a une temperature de 1 250 ou de 1 350 OC; les 
gaz acides (chlore et oxydes de soufre) qui se forment, sont 
absorb& par le peroxyde d’hydrogene. La solution acide est 
neutralisee avec du tetraborate de sodium, et le chlorure de 
sodium produit est transform& par I’action de I’oxycyanure de 
mercure(ll), en hydroxyde de sodium, qui est dose par volume- 
trie. 

3 R6actifs 

Utiliser uniquement des reactifs de qualite analytique reconnue, 
et de I’eau distillee ou de I’eau de purete equivalente. 

3.1 Kaolin, ou 

3.2 Phosphate de fer(lll), si le dosage doit etre effect& a 
1250 OC, ou 

3.3 Oxyde d’aluminium (alumine) fin, si le dosage doit etre 
effect& a 1 350 OC. 

3.4 Peroxyde d’hydroggne, solution aqueuse contenant 
30 ml de H202 a 30 % (m/m) par litre, neutralisee avec la solu- 
tion de tetraborate de sodium (3.6), en presence de I’indicateur 
mixte (3.8). 

3.5 Oxycyanure de mercure(ll),solution saturee a 20 OC 
(solution a environ 45 g/l). 

Saturer un volume convenable d’eau distillee avec de I’oxycya- 
nure de mercure(ll) [3Hg(CN)2.Hg0]*), par agitation prolongee; 

filtrer et neutraliser le filtrat avec de I’acide sulfurique (3.7) en 
utilisant le bleu de bromothymol comme indicateur externe. 
Conserver la solution dans un flacon en verre fence pendant 
4 jours au plus. 

3.6 Tktraborate de sodium dkahydratk, solution tit&e, 
cm2 Na,B40,.10 H20) = 0,050 moVl.3) 

37 
ill2 

Acide sulfurique, solution titree, 
H$OJ) = 0,025 mol/l.4) 

38 . lndicateur mixte, solution. 

Solution A - Dissoudre 0,125 g de carboxy- dimethyl- 
amino-4’azobenzene [rouge de methylel dans 60 ml d’ethanol 
ou de methanol denature industriel et diluer a 100 ml avec de 
I’eau. 

Solution B - Dissoudre 0,083 g de chlorure de bis- 
(dimethylamino)-3,7 phenothiazinium [bleu de methylenel dans 
100 ml d’ethanol ou de methanol denature industriel. Conser- 
ver dans une bouteille en verre fence. 

Melanger 1 volume de la solution A et 1 volume de la solu- 
tion B. Ne pas conserver la solution melangee plus de 
1 semaine. 

4 Appareillage 

Materiel courant de laboratoire : la verrerie volumetrique doit 
etre conforme aux Normes internationales elaborees par 
I’ISOITC 48, Verrerie de laboratoire et appareils connexes. 

4.1 Four, permettant de chauffer, a une temperature maxi- 
male de 1 250 ou de 1 350 OC, un tube d’environ 28 mm de dia- 
metre exterieur sur une longueur d’environ 150 mm. Un mode 
convenable de chauffage d’un four electrique consiste a utiliser 
comme resistance des baguettes en carbure de silicium (avec 
reglage par transformateur variable) ou bien un enroulement 
metallique (avec reglage par resistance variable). 

1) I SO 587, Charbon et coke - Dosage du chlore au mo yen du mblange Eschka. 

2) ATTENTION : Ce compos6 et sa solution sont toxiques et doivent 6tre manipuks avec de grandes prkautions. 

3) Jusqu’S prbsent dbignhe ((solution titree 0,050 ND. 

4) Jusqu’S present dbignke ((solution titree 0,025 ND. 

iTeh STANDARD PREVIEW
(standards.iteh.ai)

ISO 352:1981
https://standards.iteh.ai/catalog/standards/sist/03a61b98-851d-4783-a7d6-

2df3f1b5f62f/iso-352-1981



IS0 3524981 (F) 

4.2 Tube en porcelaine, d’environ 28 mm de diametre exte- 
rieur, de 3 mm d’epaisseur de paroi, de 650 mm de longueur, 
etanche aux gaz a la temperature d’utilisation. Un tube droit est 
le plus commode; il peut etre utilise avec un ajutage en silice 
fondue ayant une extremite en forme de clothe, qui presente 
un leger jeu avec la paroi interieure du tube chauffe, et un bou- 
chon de sortie resistant a la chaleur (I’acrylonitrile ou le chloro- 
prene convient). En variante, le tube peut avoir, a sa sortie, une 
extremite en forme de bet, suivi d’une tubulure permettant de 
laver les produits de condensation a la suite d’un dosage, ou 
bien on peut utiliser un tube droit en porcelaine alumineuse en 
meme temps qu’un ajutage en verre borosilicate presentant une 
extremite en forme de chapiteau qui s’adapte a la paroi exte- 
rieure du tube. 

4.3 Bouteille d’oxyg&ne, munie d’un robinet a pointeau 
pour regler le debit de I’oxygene et d’un indicateur de debit per- 
mettant les mesures jusqu’a 500 ml/min. A titre de precaution, 
il convient de faire passer I’oxygene par un tube en U garni 
d’amiante sod& 

4.4 Nacelles a combustion, en porcelaine exempte de fer 
et non emaillee, de 625 mm de longueur, de 12,5 mm de lar- 
geur et de 10 mm de hauteur. 

4.5 Fil m&allique resistant 5 la chaleur, d’environ 1,5 mm 
de diametre, dont une extremite recourbee sert a retirer la 
nacelle du tube. 

4.6 Poussoir en silice, presentant une extremite en forme 
de disque, destine a pousser la nacelle dans la zone chaude. Le 
poussoir passe par un te qui s’adapte au bouchon a I’entree du 
tube et est maintenu par un manchon en caoutchouc (voir la 
note) qui s’adapte au bras libre du te. Le manchon empeche 
toute fuite de I’oxygene (qui entre par la tige du te), lorsqu’il 
permet le deplacement du poussoir. 

NOTE - II convient de renouveler le 
temps en te mps, afin d’6viter les fuites. 

manchon en caoutchouc de 

4.7 Deux absorbeurs, d’environ 150 ml de capacite, qui 
peuvent etre constitues par de grands tubes a essais, des fla- 
cons a col large ou des flacons de Durand, contenant chacun, 
dans le tube d’arrivee du gaz, un disque en verre fritte dont les 
pores ont une dimension maximale de 15 a 40 pm. Le diametre 
de I’absorbeur doit etre tel que le disque soit recouvert par une 
hauteur de solution absorbante d’au moins 25 mm. Raccorder 
l’ajutage en silice, ou bien le tube a reaction muni d’une tubu- 
lure, au premier absorbeur. Raccorder ce dernier, en serie, au 
deuxieme absorbeur. 

En variante, on peut utiliser un seul absorbeur etroit, muni d’un 
disque en verre fritte, dont les pores ont une dimension maxi- 
male de 15 a 40 pm; I’absorbeur a environ 35 mm de diametre 
et 150 mm de hauteur, de facon que le barboteur soit immerge 
jusqu’a la profondeur d’au moins 90 mm. 

Pour eviter toute fuite au manchon d/entree, due a la resistance 
du barboteur en verre fritte, raccorder le deuxieme absorbeur a 
une trompe a eau par un regulateur de pression contenant du 
mercure dans lequel plonge un tube ouvert. 

Un assemblage commode de cet appareillage est indique dans 
la figure. 

5 Prhparation de I’khantillon 

L’echantillon utilise pour le dosage du chlore est I’echantillon 
pour analyse, broye pour passer au tamis de 200 pm d’ouver- 
ture de maille. Si necessaire, etaler I’echantillon en couche 
mince pendant le temps minimal necessaire pour parvenir a un 
equilibre approximatif entre I’humidite de l’echantillon et 
I’atmosphere du laboratoire. 

Avant de commencer le dosage, homogeneiser I’echantillon 
((set a I’aiw, durant au moins 1 min, de preference par un pro- 
cede mecanique. 

6 Mode ophratoire 

Porter la temperature du four a 1 250 ou a 1 350 OC, suivant le 
cas. Peser, a 0,l mg pres,. environ 0,5 g de I’echantillon, I’intro- 
duire dans une nacelle a combustion et I’etendre uniforme- 
ment. 

Le couvrir d’environ 0,5 g de kaolin (3.1) ou d’environ 0,15 g de 
phosphate de fer(lll) (3.2) si le dosage s’effectue a 1 250 OC, ou 
bien d/environ 0,5 g d’alumine (3.3) si le dosage s’effectue a 
1 350 OC (voir note 1). Mesurer 100 ml de la solution de 
peroxyde d’hydrogene (3.4) et diviser cette quantite entre les 
deux absorbeurs, ou bien verser la quantite entiere dans 
I’absorbeur unique. 

Regler la trompe a eau de facon a etablir un courant d’air rapide 
dans I’absorbeur ou dans I& absorbeurs, et un courant d’air 
constant dans le regulateur de pression. Introduire I’ajutage en 
silice dans le tube a combustion et placer le bouchon de ferme- 
ture. Regler le debit de I’oxygene a 300 ml/min. 

lntroduire la nacelle chargee par I’entree du tube a combustion, 
de facon que le milieu de la nacelle se trouve a 240 mm du 
milieu’de la zone la plus chaude et fixer le bouchon supportant 
le poussoir et I’entree d’oxygene. A la fin de chacune des six 
periodes d’une minute qui suivent, pousser la nacelle d’environ 
40 mm, en retirant chaque fois le poussoir en silice pour eviter 
toute deformation. Apt-es la derniere poussee, la nacelle doit se 
trouver au milieu de la zone la plus chaude (voir note 2). Laisser 
la nacelle dans la zone la plus chaude durant encore 4 min. 
Debrancher l’absorbeur ou les absorbeurs, retirer la nacelle, et 
la placer sur une plaque d’amiante. 

Laver l’ajutage en recueillant les eaux de lavage dans I’absor- 
beur unique ou dans le premier des deux absorbeurs; verser le 
contenu de l’absorbeur ou des absorbeurs dans un vase a filtra- 
tion conique de 250 ml; laver ensuite I’absorbeur, ou les absor- 
beurs, en recueillant les eaux de lavage dans le meme vase a fil- 
tration. Ajouter 2 ou 3 gouttes de la solution d’indicateur mixte 
(3.8) et titrer avec la solution de tetraborate de sodium (3.6). On 
obtient ainsi I’acidite totale due au chlore et aux oxydes de sou- 
fre selon les reactions suivantes : 

SO2 + H20Z + H2S04 

Cl, + H202 -+ 2HCI + O2 

Apres le titrage, I’ion chlorure se trouve sous forme de chlorure 
de sodium. Ajouter 20 ml (exces suffisant dans le cas des 
echantillons contenant jusqu’a 1,2 % de chlore) de la solution 

2 
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IS0 352-1981 (F) 

d’oxycyanure de mercure(Il) (3.5) pour transformer le chlorure 
de sodium en hydroxyde de sodium : 

NaCI + Hg(OH)CN + HgClCN + NaOH 

Titrer l’alcali lib&e avec la solution d’acide sulfurique (3.7). 

NOTES 

1 L’emploi d’un produit tel que I’oxyde d’aluminium fin comme 
couverture evite une decomposition trop rapide de I’echantillon et 
empeche son expulsion de la nacelle, ce qui conduirait a un depot de 
carbone dans le tube. Si I’oxyde d’aluminium a utiliser a une haute 
teneur en chlore, le chauffer a 1 350 OC durant 30 min dans un courant 
d’oxygene, le refroidir et le conserver, jusqu’a utilisation, dans un 
recipient bien ferme. 

2 Pour certains combustibles qui lib&rent tres rapidement des matie- 
res volatiles, un chauffage premature peut provoquer I’entrainement de 
particules de carbone. Pour de tels combustibles, l’allure de la poussee 
devrait etre reduite de la maniere suivante : 

lntroduire la nacelle chargee de facon que son milieu se trouve a 
environ 240 mm du milieu de la zone la plus chaude. /A la fin de la 
premiere minute, avancer la nacelle d’environ 40 mm; 6 la fin de 
chacune des huit periodes d’une minute qui suivent, avancer la 
nacelle d’environ 20 mm; et, a la fin de la dixieme minute, avancer 
la nacelle d’environ 40 mm. Laisser la nacelle dans la zone la plus 
chaude durant encore 4 min. 

7 Essai 6 blanc 

Effectuer un essai a blanc dans les memes conditions, mais 
sans echantillon. 

8 Expression des r6sultats 

La teneur en chlore (Cl) de I’echantillon analysel), exprimee en 
pourcentage en masse, est donnee par la formule 

Oir 

c est la concentration, en moles par litre, de la solution 
titree d’acide sulfurique (3.7). 

Les resultats (de preference la moyenne de deux determina- 
tions - voir chapitre 9) doivent etre exprimes a 0,Ol % pres. 

9 Fid6lit6 de la methode 

Chlore 

Differences maximales admissibles 
entre les rkultats obtenus 

(calcules pour un meme taux d’humidite) 

Dans un mPme Dans des laboratoires 
laboratoire diffbrents 

(Repetabilite) (Reproductibilite) 

0,03 % en valeur absolue 1 0,06 % en valeur absolue 

9.1 RGp&abiM 

Les resultats de deux determinations, effect&es a differentes 
periodes, dans un meme laboratoire, par la meme personne 
utilisant le meme appareillage, sur le meme echantillon pour 
analyse, ne doivent pas differer de plus de la valeur indiquee 
ci-dessus. 

9.2 Reproductibilite 

Les moyennes des resultats de deux determinations, effectuees 
dans deux Iaboratoires differents, sur des prises d’essai repre- 
sentatives prelevees sur le meme echantillon apres le stade final 
de la preparation de I’echantillon, ne doivent pas differer de 
plus de la valeur indiquee ci-dessus. 

10 Pro&s-verbal d’essai 

Le pro&s-verbal d’essai doit contenir les indications suivantes : 

a) identification du produit essaye; 
3,546 c( 1/1 - v2) 

m b) reference de la methode utilisee; 

m est la masse, en grammes, de la prise d’essai; 

Y, est le volume, en millilitres, de solution d’acide sul- 
furique utilise pour la determination; 

V2 est le volume, en millilitres, de solution d’acide sul- 
furique utilise pour I’essai a blanc; 

c) resultats, ainsi que la forme sous laquelle ils sont 
exprimes; 

d) compte rendu de tous details particuliers eventuels 
releves au tours de I’essai; 

e) compte rendu de toutes operations non prevues dans ia 
presente Norme internationale, ou de toutes operations 
facultatives. 

1) Le calcul des resultats par rapport a d’autres bases est traite dans I’ISO 1170. 
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