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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 692 a ete elaboree par Ie comite technique ISCVTC 6, 
Papiers, cartons et piites. 

Cette deuxieme edition fut soumise directement au Conseil de I’ISO, conformement au 
paragraphe 6.11.2 de la partie 1 des Directives pour les travaux techniques de l’lS0. 
Elle annule et remplace la premiere edition US0 692-19741, qui avait ete approuvee par 
les comites membres des pays suivants : 

Afrique du Sud, Rep. d’ 
Allemagne, R. F. 
Australie 
Belgique 
Bresil 
Canada 
Chili 
Colombie 
Danemark 
Egyptel Rep. arabe d’ 
Espagne 

Finlande 
France 
lnde 
Iran 
lrlande 
Israel 
ltalie 
Japon 
Norvege 
Nouvelle-Zelande 
Pologne 

Portugal 
Roumanie 
Royaume-Uni 
Suede 
Suisse 
Tchecoslovaquie 
Turquie 
USA 
Yougoslavie 

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

Pays- Bas 

Organisation internationale de normalisation, 1982 

Imprime en Suisse 
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NORME INTERNATIONALE IS0 6924982 (F) 

PStes - Determination de la solubilit6 dans les solutions 
d’hydroxyde de sodium 

0 Introduction 

La presente Norme internationale et I’ISO 699, PStes - Deter- 
mina tion de la r&is tance aux solutions d’h ydrox yde de sodium, 
ont toutes deux pour objet de permettre I’etude du comporte- 
ment des pates en presence de solutions d’hydroxyde de 
sodium, mais leurs domaines d’application sont differents : 
tandis que la presente Norme internationale, qui decrit le 
dosage volumetrique des constituants de la pate solubles dans 
les solutions d’hydroxyde de sodium, est applicable de prefe- 
rence au controle des pates blanchies, I’ISO 699, qui decrit la 
determination gravimetrique des constituants de la pate insolu- 
bles dans les solutions d’hydroxyde de sodium, concerne tou- 
tes les categories de pates. 

1 Objet et domaine d’application 

La presente Norme internationale specific une methode de 
determination de la solubilite des pates dans les solutions 
d’hydroxyde de sodium froides a concentrations differentes et 
determinees. Les concentrations de solution d’hydroxyde de 
sodium le plus souvent utilisees sont 18 et 10 % (m/m). 

Cette methode s’applique principalement aux pates blanchies, 
mais peut cependant etre egalement utilisee avec les pates 
&rues, par exemple, au tours des differents stades de fabrica- 
tion de pates blanchies. 

2 Mfhrence 

IS0 638, PStes - Dhtermina tion de la teneur en mat&es 
skhes. 

3 Dhfinitions 

3.1 valeur S : Solubilite dans les solutions d’hydroxyde de 
sodium; pourcentage en masse de pate s&he a I’etuve, dis- 
soute dans une solution d’hydroxyde de sodium. 

3.2 S,*, slo ou SC : Valeurs S, ou les indices 18, IO ou c 
correspondent a la concentration choisie, en grammes 
d’hydroxyde de sodium pour 100 g de solution. 

4 Principe 

Traitement de la pate par une solution d’hydroxyde de sodium 
et oxydation des matieres organiques dissoutes par le dichro- 
mate de potassium. Titrage de I’exces de dichromate de potas- 
sium et calcul de I’equivalent en cellulose du dichromate de 
potassium consomme. 

5 Rkactifs 

N’utiliser que des reactifs de qualite analytique reconnue et seu- 
lement de I’eau distillee ou de I’eau de purete equivalente. 

5.1 Hydroxyde de sodium, solution de concentration con- 
nue contenant moins de I g de carbonate de sodium par litre 
(voir la note), par exemple : 

- solution 5,39 + 0,03 mol/l, contenant 18,O + 0,I g 
d’hydroxyde de sodium pour 100 g de solution 

I@20 = 1,197 2 g/ml), soit 215,5 + 1,0 g d’hydroxyde de 
sodium par litre; 

- solution 277 t 0,03 mol/l, contenant IO,0 + 0,I g 
d’hydroxyde de sodium pour 100 g de solution 

k20 = 1,108 9 g/ml), soit I IO,9 + I,0 g d’hydroxyde de 
sodium par litre. 

NOTE - La solution d’hydroxyde de sodium peut etre preparee com- 
modement comme suit : 

Dissoudre une certaine quantite d’hydroxyde de sodium solide dans 
une masse egale d’eau et laisser deposer le carbonate de sodium en 
suspension. Decanter le liquide surnageant, puis diluer a la concentra- 
tion voulue avec de I’eau exempte de gaz carbonique. Contriiler la con- 
centration avec une solution titree d’acide. 

5.2 Acide sulfurique, concentre a au moins 94 % (V/v) 

I@20 = I ,84 g/ml). 

NOTE - Si la concentration de I’acide sulfurique est inferieure 8 94 % 
( V/ V), la temperature n’atteindra pas la valeur voulue de 125 a 130 OC 
au tours de I’oxydation. 
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IS0 692-1982 (F) 

5.3 Dichromate de potassium, solution a environ 
0,067 mol/l dans I’acide sulfurique a 27 mol/l : 20 g de dichro- 
mate de potassium (K2Cr207) par litre et 150 ml d’acide sulfuri- 
que concentre (QzO = 1,84 g/ml) par litre de solution. 

5.4 Sulfate d’ammonium-fer(ll), solution a 0,l mol/l envi- 
ron (concentration connue a + 0,000 2 mol/l pres) : 40 a 
41 g au litre de sulfate d’ammonium-fer(II) hexahydrate 
[ FeS04( NH412S04*6H201 et 10 ml d’acide sulfurique 
(ezO = 1,84 g/ml) par litre de solution. 

Cette solution n’est pas stable et sa concentration doit etre veri- 
free chaque jour. 

NOTE - Pour retablir la concentration initiale de la solution de sulfate 
d’ammonium-fer(ll), on peut placer un reducteur entre le flacon d’ali- 
mentation et la burette. 

Preparer le reducteur comme suit : 

Prendre du cadmium metallique passe au tamis de I,4 a 20 mm 
d’ouverture de maille conforme aux exigehces de l’lSO565. Eliminer 
les particules fines par lavage a I’eau. Traiter le metal durant 5 min envi- 
ron par une solution a 2 % de nitrate de mercure( II) [Hg(NO&. Hz01 
ou de chlorure de mercure(ll) (HgCl$, contenant 5 ml d’acide nitrique 
concentre par litre, puis laver le metal amalgam& 

On peut titrer la solution de sulfate d’ammonium-fer(II) avec du dichro- 
mate de potassium (etalon primaire). 

Le titre de la solution de sulfate d’ammonium-fer(ll) reste constant si 
I’on ajoute 5 g de copeaux d’aluminium de purete superieure a 99,99 % 
a 10 I de solution. 

5.5 Acide phosphorique, 85 % ( vl v) (ezO = 1,70 g/ml). 

5.6 Ferroi’ne, solution a 15 g de monohydrate de 
phenanthroline-1 , lO( C12H8N2’ H,O), ou 16 g de chlorhydrate de 
phenanthroline 1,lO (C12H8N2~HCI.H20) et 7 g de sulfate de 
fer(ll) (FeS04.7H20) par litre de solution, ou 

5.7 Diphenylamine sulfonate de sodium : Dissoudre 0, I g 
de diphenylamine sulfonate de sodium (C12H10NS03Na) dans 
I’eau et diluer a 100 ml. 

6 Appareillage 

Appareillage courant de laboratoire et 

6.1 Agitateur B hQlice, en acier inoxydable ou autre mate- 
riau resistant a la corrosion. L’inclinaison des pales doit etre 
reglee de maniere a ne pas introduire d’air dans la suspension 
de pate pendant I’agitation. 

NOTE - La figure ci-apres represente un appareillage approprie. On 
peut employer un moteur de 15 W fonctionnant a une frequence de 
rotation entre 28 et 24 s - 1 environ. 

6.2 Bain 6 temperature constante, permettant de mainte- 
nir une temperature de 20 + 0,2 OC. 

6.3 Creusets ou entonnoirs filtrants, de 50 ml de capacite, 
en matiere resistant a I’hydroxyde de sodium, avec un disque 
en verre fritte de porosite classe P40 conformement a 
I’ISO 4793. 

2 

6.4 Fioles a vide, pour les creusets ou entonnoirs. 

6.5 Balance, precise a 1 mg. 

6.6 Vase a rBaction, de forme haute, de 200 ml de capacite. 

Dimensions en millimetres 

Acier inoxydable 

A-A 

Figure 

7 Preparation de I’bchantillon pour essai 

Si la pate est en feuilles, la d&hirer en morceaux de 
5 mm x 5 mm environ. Si elle est liquide, eliminer I’eau par 
essorage, presser entre deux buvards et s&her a 60 OC maxi- 
mum. Avant de peser, conditionner I’echantillon durant 20 min 
au moins dans I’atmosphere entourant la balance. 

8 Mode opbratoire 

8.1 Prise d’essai 

Peser, a 0,005 g pres, une quantite de pate correspondant a 
1,5 g environ de pate s&he a I’etuve. Peser immediatement 
apt-es deux prises d’essai en vue de la determination de la 
teneur en mat&es seches suivant I’ISO 638. 

8.2 Dbtermination 

Introduire, a I’aide d’une pipette, 100,0 I!I 0 ,2 ml de la solution 
d’hydroxyde de sodium c hoisie (5.1) dans le vase 5 reaction 
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IS0 692-1982 (F) 

(6.6). RBgler la temperature a 20 _+ 0,2 OC (voir note l), en pla- 
cant le vase dans le bain thermostatique (6.2). , 

Transfitrer la prise d’essai dans la solution d’hydroxyde de 
sodium et la laisser gonfler durant 2 min. Agiter dans le r&i- 
pient ZI reaction durant 3 min ou jusqu’a d&integration com- 
pl&te de la pste (voir note 2). Sortir I’agitateur du recipient. i 
reaction. II peut rester des fibres et de I’hydroxyde de sodium 
sur I’agitateur, mais la perte est negligeable, &ant donne la fai- 
ble concentration. Maintenir le melange 2 20 + 0,2 OC durant 
60 min $ partir du moment air la pGte est entrlte en contact avec 
la solution d’hydroxyde de sodium. 

Au bout de 60 min, agiter le mblange a I’aide d’une baguette de 
verre et filtrer avec une faible aspiration sur le creuset ou 
I’entonnoir filtrantl) en &itant le passage de I’air a travers le 
r&idu. Jeter les 10 2 20 premiers ml du filtrat; recueillir les 40 8 
50 ml suivants dans une fiole propre. 

Ii I’aide d’une pipette, transvaser 10,O ml (voir note 3) du filtrat 
dans une fiole conique de 250 ml. Ajouter, a I’aide d’une 
pipette, 10,O ml de la solution de dichromate de potassium 
(6.31, puis ajouter avec prkcaution, en agitant circulairement la 
fiole, 30 ml d’acide sulfurique concentrb (5.2). S’assurer que la 
temperature est comprise entre 125 et 130 OC. 

Maintenir la solution chaude durant 10 min B une temperature 
superieure ZI 120 OC, pour permettre l’oxydation complkte, puis 
laisser refroidir la fiole 5 la tempkature ambiante 

Suivant le cas, prockder comme suit : 

a) Ajouter 50 ml d’eau ZI la solution refroidie. Refroidir ti 
nouveau, ajouter 2 gouttes de la solution de ferro’l’ne (5.6) et 
doser avec la solution frakhement i!talonnee de sulfate 
d’ammonium-fer( II) (5.4) jusqu’h virage au violet. 

b) Diluer la solution froide avec de l’eau jusqu’a un volume 
de 100 ml environ et ajouter 5 ml d’acide phosphorique 
(5.5). Refroidir ti nouveau et doser rapidement avec la solu- 
tion frakhement &alonnee de sulfate d/ammonium-fer(ll) 
(5.4) jusqu’h ce qu’environ 90 % de la quantitk exigke ait btk 
ajoutee. Puis ajouter, 2 I’aide d’une pipette, 1 ml de la solu- 
tion de diphenylamine sulfonate de sodium (5.7) et poursui- 
vre sans dblai le dosage jusqu’au virage du brun fonch au 
vert clair, en passant par le violet (voir note 4). 

Prockder 5 un essai 5 blanc en remplacant le filtrat par 10 ml de 
la solution d’hydroxyde de sodium cioisie et en effectuant le 
dosage ti peu prk ;i la meme tempkrature et dans le meme 
temps (voir note 5). 

Effectuer deux dbterminations sur chaque &hantillon. 

NOTES 

1 La solubilitk dans une solution d’hydroxyde de sodium $I 18 % 
(r~zlw) n’est pas affectke par une variation de tempkature de quelques 
degrks. A cette concentration, la temperature peut &re maintenue a 
20 It 2 OC. 

La solubilite dans une solution d’hydroxyde de sodium plus diluke (B 
10 % (~nln~) par exemple) est beaucoup plus sensible aux variations de 
temperature. A cette concentration plus faible, la temp&ature devrait 
etre maintenue a 20 +0,2 OC. 

2 Une augmentation de la durbe d’agitation n’a pas d’effet significatif 
sur la solubilitk dans les solutions d’hydroxyde de sodium, mais on 
obtient des valeurs trop basses si la desintbgration n’est pas compkte. 
II faut done poursuivre I/agitation jusqu’ti ce que la prise d’essai soit 
entkement dksintbgree. 

3 On peut prendre 10 ml de filtrat pour I’essai des pites pour transfor- 
mations chimiques ordinaires. Si la solubilitb dans la solution 
d’hydroxyde de sodium est supgrieure h 16 % (IH/I~I), Gduire la prise h 
5 ml et la quantitb d’acide sulfurique B 25 ml. Si la solubilite est inf& 
rieure a 5 % Mm), prendre 20 ml de filtrat et 45 ml d’acide sulfuri- 
que. 

Dans I’essai 8 blanc, prendre les memes volumes de solution 
d’hydroxyde de sodium et d’acide sulfurique. 

4 Dans une solution acide de dichromate de potassium en exces, 
I’indicateur est partiellement oxyde, ce qui n’a pas seulement pour 
Gsultat une consommation en dichromate de potassium, mais egale- 
ment une modification des caract&istiques de teinte originales. 
Comme I’oxydation depend de facteurs tels que quantitks et concen- 
trations relatives de dichromate de potassium et d’indicateur, le dichro- 
mate de potassium en excks devra @tre rkduit aussi rapidement que 
possible, ce qui peut ktre fait de la faGon la plus efficace en ajoutant 
I’indicateur aussitbt aprks la ((neutralisatiorw des 90 % environ de 
I’exc&s de dichromate de potassium. Lorsque le dosage est termine 
rapidement, l’erreur due ZI I’indicateur est jugee nkgligeable. 

5 On peut aussi faire un dosage iodomktrique. Dans ce cas, il doit en 
etre fait mention dans le pro&s-verbal d’essai. 

Verser la solution froide, aprks oxydation, dans une fiole conique de 
1 000 ml, en ajoutant 500 ml d’eau. Ajouter 2 g d’iodure de potas- 
sium (KI), en maintenant la tempkrature au-dessous de 10 OC, agiter 
circulairement la fiole pour dissoudre et m&anger, puis laisser reposer 
durant 5 min. Titrer avec une solution de thiosulfate de sodium 
(Na&03) normaliske 0,l mol/l, en ajoutant de I’amidon en poudre 
quand la couleur jaune de I’iode a presque disparu. Le virage se fait du 
bleu fon& au vert clair. Prockder 2 un essai $I blanc en remplacant le fil- 
trat par 10 ml de solution d’hydroxyde de sodium. Faire les calculs 
selon la mkthode d&rite en 9.1, 1/j et I’2 btant les volumes correspon- 
dants de thiosulfate de sodium et c sa concentration. 

9 Expression des rbsultats 

9.1 Mode de calcul et formule*) 

La solubilitb dans la solution d’hydroxyde de sodiu m, S,, ex 
rnee en pou rcentage en masse, est donnee par la formule 

pri- 

6,85 (r/, - C’,) x c x loo x 100 68,5 (VT - c;) x c 

1 ooo x 171 x v 111 x v 

I/’ est le 
tion; 

volume, en millilitres, du filtrat soumis 6 I’oxyda- 

1) Les filtres 
sulfurique. 

utilises doivent etre Ia& avec un mblange d’acide sulfochromique, crest-&-dire une solution de dichromate de potassium dans I’ 

2) Un exemple de calcul est donni! dans I’annexe. 
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Is0 6924982 (F) 

v, est le volume, en millilitres, de solution de sulfate Exprimer la solubilite moyenne dans les solutions d’hydroxyde 
d’ammonium-fer(II) consomme pour le dosage de la prise de sodium a une decimale pres en utilisant les symboles St,, 
d’essai; S18, etc. 

I”’ est le volume, en millilitres, de solution de sulfate 
d’ammonium-fer(II) consomme pour I’essai a blanc; 

NOTE - En exprimant les resultats sous la forme 100 - S,, on 
obtient, pour certaines pates contenant moins de 0,l % de cendres et 
d’impuretes autres que les hydrates de carbone, un chiffre R, qui se 
rapproche de celui obtenu par la methode de resistance aux solutions 
d’hydroxyde de sodium d&rite dans I’ISO 699. 

c est la concentration, en moles par litre, de la solution de 
sulfate d’ammonium-fer( II 1; 

m est la masse, en grammes, de la p 
sur la base de la pate s&he a I’etuve; 

rise d’essai, calculee 

6,85 est le facteur empirique egal a la quantite de cellu- 
lose, en milligrammes, correspondant a l/6 mmol de dich- 
romate de potassium. 

10 Pro&s-verbal d’essai 

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

NOTE - Theoriquement, l/6 mmol de bichromate de potassium cor- 
respond a 6,75 mg de cellulose ou d’autres hexosanes, et a 6,60 mg de 
pentosanes. Les constituants solubles dans la pate consomment gene- 

, ralement moins d’oxydant que la quantite theorique, parce qu’ils con- 
tiennent des oxycelluloses, d’ou I’emploi d’un chiffre plus eleve 

la reference de la presente Norme internationale; 

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

(6,85 mg). 

9.2 FidQlitG et expression des rbultats 

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

Les resultats des deux 
pres. 

dosages doivent concorder a 0,3 % d) un compte rendu de toutes operations non prevues 
dans la presente Norme internationale, ou facultat ives. 

. Annexe 

Exemple de calcul 

Masse de la prise d’essai, s&he 8 I’air 

Teneur en matieres seches, determinee sur une prise d’essai separee 

Masse de I’eprouvette, calculee sur la base de la pate s&he a l’etuve (m) 

Volume de solution de sulfate d’ammonium-fer(ll) consomme dans I’essai 8 blanc ( V2) 

Volume de solution de sulfate d’ammonium-fer(ll) consomme pour le dosage de la prise d’essai ( I$) 

Concentration de la solution de sulfate d’ammonium-fer(ll) (c) 

1,735 g 

92,4 % 

vwl 

41,l ml 

15,5 ml 

0,100 5 mol/l 

Volume du filtrat soumis a I’oxydation 1 v) 10ml 

Solubilite dans la solution d’hydroxyde de sodium (S,) = 

68,5 (41,l - 15,5) 0,100 5 
= 11,o % 

1,604 X 10 ’ 
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