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HISTORIQUE 

La Recommandation ISO/R 849, Acide phosphorique a usage industriel - Dosage du fer - Methode spectro- 
photometrique au 2,2 Lbipyridyle, a et6 elaboree par le Comite Technique ISO/TC 47, Chimie, dont le Secretariat est 
assure par 1’Ente Nazionale Italian0 di Unificazione (UNI). 

Les travaux relatifs a cette question furent entrepris par le Comite Technique en 1960 et aboutirent, en 1966, 
Q l’adoption d’un Projet de Recommandation ISO. 

En decembre 1966, ce Projet de Recommandation IS0 (NO 11 10) fut soumis a I’enquEte de tous les Comites 
Membres de I’ISO. I1 fut approuvi, sous reserve de quelques modifications d’ordre redactionnel, par les Comites 
Membres suivants : 

Afrique du Sud, Rep. d‘ 
Allemagne 
Autriche 
Belgique 
Bresil 
Bulgarie 
Chili 
Coree, Rep. de 
Espagne 

France 
Hongrie 
Inde 
Israel 
Italie 
Japon 
Nouvelle-Zelande 
Pologne 
R.A.U. 

Un Comite Membre se declara oppose i l’approbation du Projet : 

Pays-Bas 

Roumanie 
Royaume-Uni 
Suisse 
Tchicoslovaquie 
Thailande 
Turquie 
U.R.S.S. 
Yougoslavie 

Le Projet de Recommandation IS0 fut alors soumis par correspondance au Conseil de 1’1SO qui dkcida, en 
octobre 1968, de l’accepter comme REXOMMANDATION ISO. 
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Recommandation I S 0  R 849 Octobre 1968 

ISO/R 849-1968 (F) 

: 
I 

ACIDE PHOSPHORIQUE A USAGE INDUSTRIEL 

DOSAGE DU FER 

METHODE SPECTROPHOTOMcTRlQUE AU 2,2’-BIPYRIDYLE 

1. OBJET 

La prCsente Recommandation IS0  decrit une mithode de dosage spectrophotometrique du fer de l’acide phospho- 
rique a usage industriel. 

2. DOMAINE D’APPLICATION 

La methode est applicable au dosage des teneurs en fer exprimees en Fe, supirieures a 0,001 ”/”. 

2.1 C a s  particulier 

Acide phosphorique a usage industriel contenant des acides polyphosphoriques (voir chapitre 8). 

NOTE. - Si on n’est pas sih de I’absence d’acides polyphosphoriques, effectuer le dosage directement d’aprks le cas 
particulier. 

3. PRINCIPE 

Reduction prealable du fer trivalent par le chlorure d’hydroxylammonium. 

Formation du complexe fer bivalent - 2,2’-bipyridyle en presence d‘acetate d’ammonium a pH 3, l  et 
temperature de 75 “C (dans les conditions de l’essai, les ions phosphates n’interfirent pas). 

Mesure spectrophotometrique du complexe colore a une longueur d’onde aux environs de 522 nm. 

la 

4. R~~ACTIFS 

Au cours de l’analyse, n’utiliser que de l’eau distillee ou de l’eau d’une pureti 6quivalente. 

Acide chlorhydrique, d = 1,19 environ, solution a 37 “k (m/m) ou 12 N environ. 

2,2 ‘-bipyridyle, solution chlorhydrique a 5 g/l. 

Dissoudre 0,SO g de 2,2’-bipyridyle dans 10 ml de solution d’acide chlorhydrique, d = 1 ,I9 environ, 
et completer le volume a 100 ml. 

. 4.3 Acetate d’ammonium, solution 300 g/l. 

4.1 

4.2 

Dissoudre 300 g d’acetate d‘ammonium dans de l’eau et completer le volume 

Chlorure d’hydroxylammonium, solution a 100 g/l. 

Dissoudre 10 g de chlorure d’hydroxylammonium (NH, OH.HC1) dans de l’eau et completer le volume 

1000 ml. 

4.4 

100 ml. 
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ISO/R 849-1968 (F) 

4.5 Fer, solution etalon contenant 2,OO g/1 de Fe 

Peser, i 1 mg prks, 7,022 g de sulfate double de fer (11) ammonium hexahydratk et les placer dans un 
bkcher de capacite convenable. Ajouter 50 ml de solution d’acide sulfurique it 100 g/l, transvaser quanti- 
tativement dans une fiole jaugie de 500 ml et compliter au volume. 

1 ml de cette solution Ctalon contient 2,O mg de Fe. 

4.6 Fer, solution etalon contenant 0,020 g/l de Fe. 

Prilever 10,O ml de la solution etalon (4.5), les recevoir dans une fiole jaugee de 1000 ml et compliter au 
volume. 

1 ml de cette solution Ctalon contient 20 pg de Fe. 

PrCparer au moment de l’emploi. 

5. APPAREILLAGE 

MatCriel courant de laboratoire et 

5.1 

5.2 Spectrophotometre, ou 

5.3 Electrophotometre. 

pH-metre, muni d’une electrode en verre, sensible au moins i 0,l  unite de pH. 

6. MODE OPJhATOIRE 

6.1 

6.2 

6.3 

Prise d’essai 

Peser par diffirence, i 1 mg prks, environ 5 g de l’echantillon pour essai. 

Si cette quantitk contient plus de 500 pg de Fe, riduire la prise d’essai de faGon que le contenu soit 
compris, de prefirence, entre 200 et 300 pg de Fe. 

Essai a blanc 

Effectuer, paralldement au dosage, un essai a blanc en suivant le mode operatoire decrit au paragraphe 6.4 
et en utilisant la mCme quantite de tous les reactifs employes pour l’analyse. Toutefois, pour la priparation 
de la solution colorie,utiliser le mdme volume de la solution d’acitate d‘ammonium (4.3) que celui utilise 
pour le dosage*. 

Etablissement de la courbe d’btalonnage 

6.3.1 Preparation des solutions temoins, rapportees a des mesures spectrophotometriques effectuees en 
cuve de 1 cm. 

6.3.1.1 ESSAI P R ~ L I M I N A I R E  DE C O N T R ~ L E  DU PH. Dans un bicher de capacite convenable (100 ml, par 
exemple), introduire 5 ml de la solution d’acide chlorhydrique (4.1), diluer it environ 50 ml, 
ajouter 1 ml de la solution de chlorure d’hydroxylammonium (4.4) et 5 ml de la solution de 
2,2’-bipyridyle (4.2). hisser reposer environ 10 minutes et, a l’aide du pH-mktre (5.1), porter 
la solution a pH 3,l  par addition de la solution d’acitate d’ammonium (4.3). Noter le volume de 
la solution d’acitate d’ammonium ajouti pour le correction du pH et rejeter la solution. 

* La diffbrence entre le pH de la solution d’essai et celui de l’essai blanc n’est pas significative. 
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6.3.1.2 PRBPARATION DES SOLUTIONS TBMOINS. Dans une serie de cinq bechers de capacitk convenable 
(100 ml, par exemple) introduire respectivement les volumes de la solution Ctalon de fer (4.6) 
indiques dans le tableau suivant : 

Volume de la 
solution &don 

de fer (4.6) 

Masse de Fe 
correspondante 

ml 

10,o 
15,o 300 
25 ,O 

* solution de compensation. 

Ajouter ensuite, a chaque solution, 5 ml de la solution d’acide chlorhydrique (4.1) et diluer a 
environ 50 ml. 

6.3.1.3 D ~ V E L O P P E M E N T  DE LA COLORATION. Ajouter, a chacune des solutions preckdentes, 1 ml de la 
solution de chlorure d’hydroxylammonium (4.4) et 5 ml de la solution de 2,2’-bipyridyle (4.2). 
hisser reposer 10 minutes environ et ajouter ensuite la quantite de solution d’acktate d’ammo- 
nium (4.3) determinee en suivant les modalitis decrites au paragraphe 6.3.1 .l .  

Chauffer les solutions au bain d’eau ti une temperature d’environ 75 “C pendant environ 
I5 minutes et refroidir ensuite a temperature ambiante. Transvaser dans des fioles jaugees de 
100 ml, completer au volume et homogkniiser. 

6.3.2 Mesures spectrophotometriques. Effectuer les mesures au spectrophotometre (5.2) a une longueur 
d’onde aux environs de 522 nm ou a l’klectrophotomitre (5.3) muni d’un filtre approprie, apres avoir 
ajuste l’appareil au zero de densite optique par rapport A la solution de compensation. 

6.3.3 Trace de la courbe d’etalonnage. Tracer un graphique en portant, par exemple sur l’axe des abscisses, 
les valeurs, exprimies en microgrammes, des quantites de fer (Fe) contenues dans 100 ml de solution 
timoin et, sur l’axe des ordonnees, les valeurs correspondantes de la densite optique. 

6.4 Dosage 

6.4.1 Preparation de la solution d’essai et developpement de la coloration. Introduire la prise d’essai (6.1) 
dans un bicher de capacitk convenable (100 ml, par exemple) et diluer a environ 50 ml. Ajouter 1 ml 
de la solution de chlorure d’hydroxylammonium (4.4) et 5 ml de la solution de 2,2’-bipyridyle (4.2). 

hisser reposer pendant 10 minutes, puis, en se servant du pH-metre (5.1), porter la solution pH 3,l 
par addition de solution d’acitate d’ammonium (4.3). 

Chauffer la solution au bain d’eau A une temperature d’environ 75 “C pendant environ 15 minutes et 
refroidir ensuite A temperature ambiante. 

Transvaser quantitativement la solution dans une fiole jaugee de 100 ml, completer au volume et 
homogkneiser. 

6.4.2 Mesures spectrophotometriques. Mesurer la densite optique de la solution (6.4.1) apres avoir ajuste 
l’appareil au zero de densite optique par rapport A la solution de l’essai A blanc (6.2), en suivant les 
modalites decrites au paragraphe 6.3.2. 

- 5 -  

iTeh STANDARD PREVIEW
(standards.iteh.ai)

ISO/R 849:1968
https://standards.iteh.ai/catalog/standards/sist/9a154d71-3a76-480e-bfa6-

50dd540d47ae/iso-r-849-1968



ISO/R 849-1968 (F) 

7. EXPRESSION DES R~SULTATS 

Au moyen de la courbe d’etalonnage (voir paragraphe 6.3.3), determiner la quantiti de fer correspondante B la 
valeur de la mesure spectrophotometrique (6.4.2). La teneur en fer (Fe) est donnee, en pourcentage en masse, 
par la formule suivante : 

A X  100 
E 

A est la masse, en grammes, de fer trouve dans la solution d’essai; 

E est la masse, en grammes, de la prise d’essai. 

8. CAS PARTICULIER 

Acide phosphorique B usage industriel contenant des acides polyphosphoriques 

8.1 Principe 

Hydrolyse prealable des acides polyphosphoriques par ebullition prolongee en presence d’acide chlorhy- 
drique. Dosage conformement B la mithode gknerale. 

8.2 Reactifs 

Voir chapitre 4. 

8.3 Appareillage 

Voir chapitre S .  

8.4 Mode opkratoire 

8.4.1 Prise d’essai, Voir paragraphe 6.1. 

8.4.2 Essai a blanc. Placer, dans une fiole conique de 100 ml, environ 25 ml d’eau et 10 ml de la solution 
d’acide chlorhydrique (4.1). Faire bouillir pendant environ 20 minutes. 

Refroidir, transvaser la solution dans un bicher de capacite convenable (200 ml, par exemple), ajouter 
la quantite d‘eau necessaire pour atteindre le volume de 40 ml et ajouter ensuite 10 ml de la solution 
d’acide chlorhydrique (4.1). 

Ajouter 1 ml de la solution de chlorure d’hydroxylammonium (4.4) et 5 ml de la solution de 
2,2 ’-bipyridyle (4.2). Continuer ensuite conformement au mode operatoire decrit au deuxibme alinea 
du paragraphe 6.4.1. 

8.4.3 Etablissement de la courbe d’etalonnage. Operer conformement au mode operatoire decrit au para- 
graphe 6.3. 

Toutefois, aux paragraphes 6.3.1.1 (essai preliminaire de contr8le du pH) et 6.3.1.2 (preparation des 
solutions temoins), utiliser 10 ml de la solution d’acide chlorhydrique (4.1) au lieu de 5 ml. 
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8.4.4 Dosage 

8.4.4.1 

8.4.4.2 

PR~PARATION DE LA SOLUTION D’ESSAI ET D I ~ E L O P P E M E N T  DE LA COLORATION. Introduire 
la prise d’essai (8.4.1) dans un ballon d’environ 250 ml, ajouter 10 ml de la solution d’acide 
chlorhydrique (4.1) et faire bouillir 20 mintues environ. 

Faire refroidir, ajouter environ 100 ml d’eau et 10 ml de la solution d’acide chlorhydrique (4.1). 
Adapter un rifrigirant a reflux et faire bouillir pendant 1 heure. 

Refroidir et transvaser quantitativement la solution dans un bkcher de capaciti convenable 
(200 ml, par exemple). Faire bouillir pour riduire le volume de la solution ii environ 50 ml. 

Ajouter 1 ml de la solution de chlorure d’hydroxylammonium (4.4) et 5 ml de la solution de 
2,2 ’-bipyridyle (4.2). 

Continuer ensuite conformement au mode opiratoire dicrit au deuxieme alinia du paragraphe 
6.4.1. 

MESURE SPECTROPHOTOM~+TRIQUE. Voir paragraphe 6.4.2. 

8.5 Expression des rksultats 

Voir chapitre 7. 

9. PROCfiS-VERBAL D’ESSAI 

Donner les indications suivantes : 

a) 

6) 

c )  

d) 

la rifirence a la mithode employee; 

les risultats, ainsi que la forme sous laquelle ils sont exprimis; 

tous dCtails particuliers Cventuels relevis au cours de l’essai; 

toutes opirations non prevues dans la prisente Recommandation IS0 ou toutes opirations facultatives. 
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