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Acide acétique a usage industriel — Méthodes d’essai —
Partie 3: Dosage de lI'acide formique — Méthode

iodométrique

1 Objet et domaine d’application
La présente partie de I'lSO 753 spécifie une méthode iodométri-
que de dosage de l'acide formique dans |'acide acétique a

usage industriel.

La méthode est applicable aux produits dont la teneur en acide
formique est comprise entre 0,02 et 0,35 % (m/m).

Le présent document devra étre lu conjointement avec
I'ISO 753/1 (voir I'annexe).

2 Principe

2.1 Dosage des réducteurs totaux
Oxydation de I'acide formique et d’autres réducteurs présents
dans une prise d’essai par un' exces’de solution''d’hypobromite

de sodium. Détermination de I'excés d’hypobromite'de'sodium
par iodométrie.

2.2 Dosage des réducteurs autres que l'acide
formique

Oxydation des réducteurs autres que l'acide formique par un
excés de solution de bromure-bromate de potassium, en milieu
acide. Détermination de I'excés de bromure-bromate de potas-
sium par iodométrie.

Détermination de la teneur en acide formique a partir de la diffé-
rence entre les résultats des deux dosages.

3 Réactions
HCOOH + NaOBr — NaBr + CO, + H,0
NaOBr + 2KI + 2HCI — 2KCl + NaBr + H,0 + I,

2 Na23203 + |2 nd Nazs406 + 2 Nal

4 Réactifs

Au cours de I'analyse, utiliser uniquement des réactifs de qua-
lité analytique reconnue, et de I'eau distillée ou de I'eau de
pureté équivalente.

4.1 Acide chlorhydrique, solution & 220 g/I environ.
4.2 lodure de potassium, solution & 250 g/! environ.

4.3 Hypobromite de sodium, solution,
c(1/2 NaOBr) = 0,1 mol/I.

Introduire, dans une fiole jaugée de 1 000 mi, 100 ml de solu-
tion d’hydroxyde de sodium a 80 g/I, 500 ml d’eau et, prudem-
ment, 2,8 ml de brome. Agiter jusqu’a dissolution compléte,
compléter au volume avec de I'eau et homogénéiser.

AVERTISSEMENT, —/'Le brome est trés toxique et cause
de graves bralures. Eviter d’en respirer les vapeurs et évi-
ter'le contact avec la peau et les yeux.

4.4 Bromure-bromate de potassium, solution
c(1/6 KBrOs3),=0,1.mol/l:

Dissoudre, dans un bécher de 400 ml, 10 g de bromure de
potassium et 2,78 g de bromate de potassium avec 200 mi
d'eau. Transvaser quantitativement la solution dans une fiole
jaugée de 1000 ml, compléter au volume avec de l'eau et
homogénéiser.

4.5 Thiosulfate de sodium, solution titrée,
c(NaZSZO;;) = 0,1 mol/l.

4.6 Empois d’amidon, solution.

Triturer 1,0 g d’amidon soluble avec 5 ml d’eau et, en agitant,
verser le mélange dans 100 mi d'eau bouillante. Faire bouillir
durant quelques minutes et refroidir.

Renouveler cette solution aprés 2 semaines.

5 Appareillage

Matériel courant de laboratoire, et

5.1 Fioles coniques a col rodé, de capacité 500 ml, capa-
bles de résister au vide (voir la figure).

5.2 Ampoules a introduire, de capacité 100 ml, capables
de résister au vide (voir la figure) et munies d’'un joint rodé
adaptable au col des fioles (5.1).
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5.3 Pompe a vide, capable de maintenir une pression rési-
duelle inférieure a 100 mbar*.

5.4 Pipette a peser, de capacité 10 ml environ.

6 Mode opératoire
6.1 Dosage des réducteurs totaux

6.1.1 Prise d'essai

Peser par différence, a 0,01 g prés, 10 g environ de |'échantillon
pour laboratoire, au moyen de la pipette a peser (5.4).

6.1.2 Essai a blanc

Effectuer, parallélement au dosage (6.1.3) et en suivant le
méme mode opératoire, un essai a blanc en employant les
mémes quantités de tous les réactifs [a |'exception de la solu-
tion de thiosulfate de sodium (4.5)] que celles utilisées pour le
dosage, mais en remplacant la prise d'essaipar 10.ml d’eau;,

6.1.3 Dosage

Introduire, dans I'une des fioles (5.1), 80 ml d’eau et adapter
une ampoule a introduire (5.2). Faire,le/vide |dansila fiole, au
moyen de la pompe a vide (5.3}, suffisant a introduire aumoins
200 ml de liquide. Fermer le robinet de I'ampoule et débrancher
la pompe a vide. Introduire, par l'intermédiaire de I'ampoule,
25,0 ml de la solution d’hypobromite de sodium (4.3) en utili-
sant deux fractions de 5 ml d’eau comme liquide de rincage.

Introduire, de facon similaire, la prise d'essai (6.1.1) suivie de
deux fractions de 5 ml d’eau comme liquide de rincage. Agiter
et laisser réagir 10 min environ a la température ambiante.

Introduire alors, par I'intermédiaire de I'ampoule, 5 ml de la
solution d’iodure de potassium (4.2) suivis de 20 ml de la solu-
tion d'acide chlorhydrique (4.1) et agiter durant 30 s. Ouvrir le
robinet pour relacher le vide, débrancher I'ampoule, ajouter
50 ml d’eau et titrer I'iode libéré avec la solution de thiosulfate
de sodium (4.5) jusqu’a ce que la coloration de la solution
devienne jaune péale. Ajouter 2 ml environ de la solution
d’empois d’amidon (4.6) et poursuivre le titrage jusqu’a dispari-
tion de la coloration bleue.

6.2 Dosage des réducteurs autres que l'acide
formique

6.2.1 Prise d’'essai

Peser par différence, a 0,01 g pres, 10 g environ de |'échantillon
pour laboratoire, au moyen de la pipette a peser (5.4).

* 100 mbar = 10 kPa

6.2.2 Essai a blanc

Effectuer, parallelement au dosage (6.2.3) et en suivant le
méme mode opératoire, un essai a blanc en employant les
mémes quantités de tous les réactifs [a I'exception de la solu-
tion de thiosulfate de sodium (4.5)] que celles utilisées pour le
dosage, mais en remplacant la prise d’essai par 10 ml d'eau.

6.2.3 Dosage

Introduire, dans une autre fiole (5.1), 90 ml d’eau et 25,0 ml de
la solution de bromure-bromate de potassium (4.4). Adapter
une ampoule a introduire (5.2) et faire le vide dans la fiole, au
moyen de la pompe a vide (5.3), suffisant a introduire au moins
200 mil de liquide. Fermer le robinet de i'ampoule et débrancher
la pompe a vide. Introduire, par I'intermédiaire de I'ampoule, la
prise d'essai (6.2.1) suivis de deux fractions de 5 ml d’eau
comme liquide de rincage et 10 ml de la solution d’acide
chlorhydrique (4.1). Agiter et laisser réagir 10 min environ a la
température ambiante.

Introduire alors, par l'intermédiaire de I'ampoule, 5 ml de la
solution d’iodure de potassium (4.2) suivis de 50 mi d’eau. Agi-
ter, ouvrir le robinet pour relacher le vide, débrancher I'ampoule
et titrer I'iode libéré avec la solution de thiosulfate de sodium
(4.5) jusqu’a ce que la coloration de la solution devienne jaune
péler-Ajoutery2imivenvironyde /la solution d’empois d’amidon
(4.6) et poursuivre le titrage jusqu’a disparition de la coloration
bleue:

7 Expression des résultats

Lalteneur(en acide, formique; s éxprimée en pourcentage en
masse;, est  donnée par la formule

Vo= Vi Vo — V.
(0 1_ 2 3>><c><0,023><100
mg my

ou

Vy estle volume, en millilitres, de la solution de thiosulfate
de sodium (4.5), utilisé pour I'essai a blanc (6.1.2);

V; estle volume, en millilitres, de la solution de thiosulfate
de sodium (4.5), utilisé pour le dosage (6.1.3);

V, estle volume, en millilitres, de la solution de thiosulfate
de sodium (4.5), utilisé pour I'essai & blanc (6.2.2);

V3 estle volume, en millilitres, de la solution de thiosulfate
de sodium (4.5), utilisé pour le dosage (6.2.3);

¢ est la concentration réelle, en moles par litre, de la soiu-
tion de thiosulfate de sodium (4.5);

mg est la masse, en grammes, de la prise d’essai (6.1.1)
prélevée pour le dosage des réducteurs totaux;

m, est la masse, en grammes, de la prise d’essai (6.2.1)
prélevée pour le dosage des réducteurs autres que I'acide
formique;

0,023 est la masse, en grammes, d’'acide formique corres-
pondant a 1,00 ml de solution de thiosulfate de sodium,
c(NayS,03) = 1,000 mol/I.
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A
Vers la pompe a vide (5.3)

Ampoule a introduire (5.2)

Fiole conique & col rodé (5.1)

Figure — Appareillage pour le dosage de I'acide formique
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Annexe

Publications ISO relatives a I'acide acétique a usage industriel

ISO 753/1 — Généralités.

ISO 753/2 — Dosage de I'acide acétique — Méthode titrimétrique.

I1SO 753/3 — Dosage de I'acide formique — Méthode iodométrique.

ISO 753/4 — Dosage de I'acétaldéhyde monomeére — Méthode titrimétrique.

ISO 763/5 — Dosage de I'acétaldéhyde total — Méthode titrimétrique.

ISO 753/6 — Détermination de I'indice de permanganate.

ISO 753/7 — Détermination de I'indice de dichromate.

ISO 753/8 — Essai visuel limite de contrdle des chlorures minéraux.

ISO 753/9 — Essai visuel limite de contrdle des sulfates minéraux.

ISO 753/10 — Essai visuel limite de contrdle des métaux lourds (y_compris le_fer).

1SO 753/11 — Dosage du fer — Méthode photométrique a la phénanthroline-1,10.
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