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AVANT-PROPOS 

L'ISO (Organisation internationale de normalisation) est une federation mondiale 
d'organisrnes nationaux de normalisation (comites rnembresde I'ISO). L'elaboration 
des Norrnes internationales est  confide aux comites techniques de I'ISO. Chaque 
cornite rnernbre interesse par une etude a le droit de faire partie du cornite technique 
correspondant. Les organisations internationales, gouvernementales e t  non 
gouvernernentales, en liaison avec I'ISO, participent egalement aux travaux. 

Les projets de Normes internationales adoptes par les comites techniques sont 
sournis aux comites rnernbres pour approbation, avant leur acceptation comme 
Normes internationales par le  Conseil de I'ISO. 

Avant 1972, les resultats des travaux des comites techniques etaient publies comme 
recommandations ISO; ces documents sont en cours de transformation en Normes 
internationales. Compte tenu de cette procedure, le comite technique ISO/TC 47, 
Chirnie, apr6s examen, est d'avis que la Recommandation ISO/R 914-1968 peut, du 
point de vue technique, &tre transformee. La presente Norme internationale 
remplace donc la Recommandation ISO/R 914-1968 a laquelle elle est technique- 
ment identique. 

Les comites rnembres des pays suivants avaient approuve l a  Recommandation 
ISO/R 914 : 

Afrique du Sud, Rep. d' 
Allemagne 
Autriche 
Belgique 
Bresil 
Chili 
Cuba 
Egypte, Rep. arabe d' 
Espagne 
France 

Hongrie 
I nde 
Iran 
lrlande 
l t a l i e  
Japon 
Nouvelle-Zelande 
Pays-Bas 
Pologne 
Portugal 

Rournanie 
Royaume-U n i 
Suisse 
TchCcoslovaquie 
Thai I and e 
Turquie 
U.R.S.S. 
Yougoslavie 

Aucun comite membre ne I'avait desapprouvee. 

Aucun comite membre n'a desapprouve la transformation de la recommandation 
en Norme internationale. 

0 Organisation internationale de normalisation, 1977 

lmprime en Suisse 
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NORME INTERNATIONALE I S 0  914-1977 (F)  

Acide sulfurique et oleums a usage industriel - Dosage de 
l’azote total - Methode titrimetrique apres distillation 

1 OBJET ET DOMAINE D‘APPLICATION 

La presente Norme internationale specifie une methode 
titrirnetrique, apres distillation, de dosage de I‘azote total 
dans I’acide sulfurique e t  les oleums a usage industriel. 

La rnethode est  applicable aux produits dont l a  teneur en 
azote total est  egale ou superieure a 0,05 % ( rn / rn ) .  

2 PRlNClPE 

Transformation de I’azote present dans une prise d’essai en 
ammoniac par reduction au rnoyen d’hydrogene naissant. 
Distillation e t  absorption de I’arnrnoniac dans un exces de 
solution titree d‘acide sulfurique et titrage en retour avec 
une solution titree d’hydroxyde de sodium, en presence 
d‘un indicateur. 

3 REACTIFS 

Au cours de I’analyse, n‘utiliser que des react i fs de qualite 
analytique reconnue, et que de I’eau distillee ou de I’eau 
de purete equivalente. 

3.1 
grains de 0,2 a 0,3 rnrn. 

Alliage de Devarda (AI 45 % - Cu 50 % - Zn 5 % ) ,  en 

3.2 Hydroxyde de sodium, solution a 250 g/I. 

4 APPAREILLAGE 

Materiel courant de laboratoire, e t  

4.1 Pipette i peser, de capacite 60 ml environ, a bouchon 
rode. 

4.2 Appareil de distillation, a joints rodes spheriques de 
preference, ou tout appareil presentant toutes les garanties 
d’une distillation e t  d’une absorption quantitatives. 

L’appareil peut etre constitue, par exemple, par les 
elements suivants (voir l a  figure) : 

4.2.1 Ba//on de distillation (A ) ,  de capacite 1 000 rnl, 
rnuni d‘un joint spherique fernelle. 

4.2.2 Tube a distiller coude, a joints spheriques rnsles e t  
prises paralleles, rnuni d‘une ampoule de garde (B) e t  d’un 
entonnoir cylindrique ( C )  a robinet de capacite 50 ml. 

4.2.3 Refrigerant de Liebig (D),  de longueur utile 400 rnm 
environ, rnuni d‘un joint femelle a I’entree e t  d‘un joint 
male a la sortie. 

4.2.4 f-iole conique (E ) ,  de capacite 500 ml, munie d’un 
joint fernelle e t  de deux boules laterales. 

4.2.5 Pinces a ressort (F  ) 

3.3 Permanganate de potassium, solution a 10 g h .  

5 MODE OPERATOIRE’) 
3.4 Acide sulfurique, solution titree 0,l N. 

3.5 Hydroxyde de sodium, solution titree 0,l N 

3.6 lndicateur mixte, solution ethanolique. 

Dissoudre 0,l g de rouge de rnethyle dans 50rnl environ 
d’ethanol a 95 % ( V / V )  e t  ajouter ensuite 0,05 g de bleu de 
methylene. Apres dissolution, completer l e  volume a 
100 ml avec le meme ethanol e t  homogeneiser. 

3.7 Papier de tournesol (rouge). 

5.1 Prise d’essai et preparation de la solution d’essai 

Remplir la  pipette a peser (4.1) avec I‘echantillon pour essai 
e t  prelever, en pesant par difference a 0,Ol g pres, une prise 
d’essai de 50 g environ. 

Verser lentement, en refroidissant de maniere que la tempe- 
rature reste inferieure a 40 “C, la  prise d’essai sur de la glace 
pilee, placee dans un becher de capacite convenable. 

Transvaser quantitativement la  solution dans une fiole 
jaugee de 100 rnl, completer au volume e t  homogeneisei-. 

1) Le mode operatoire decr i t  correspond a I’appareillage specifie en 4.2 et  devra etre mod i f ie  en consequence SI I’on uti l ise u n  autre 
appare i llage. 
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I S 0  914-1977 (F)  

Prelever 50.0 ml de cette solution et ,  a I’aide de I’entonnoir 
(C),  les introduire dans le ballon de distillation ( A ) .  

Laver I‘entonnoir (C)  en utilisant au moins 80 ml d’eau e t  
recueillir les eaux de lavage dans l e  ballon ( A ) .  

5.2 Essai a blanc 

Effectuer, parall6lement au dosage e t  en suivant le mdme 
mode operatoire, un essai a blanc en employant l a  mdme 
quantitb de glace e t  les mCmes reactifs que ceux utilises 
pour l e  dosage, mais en omettant la prise d’essai. 

5.3 Dosage 

5.3.1 Montage de Ibppareil 

Relier les differentes parties de I‘appareil comme indique a 
la figure en ayant soin d’enduire les joints avec une graisse 
a la silicone. 

Introduire, dans la fiole ( E ) ,  50,O ml de l a  solution titree 
d’acide sulfurique (3.4). 

5.3.2 Oxydation et neutralisation de la solution d‘essai 

A I’aide de I’entonnoir ( C ) ,  introduire, dans le ballon de 
distillation (A ) ,  la quantite de la solution de permanganate 
de potassium (3.3) necessaire pour assurer, a la solution, 
une coloration rose persistant durant quelques minutes. 

Refroidir le ballon (A) ,  ajouter 2 gouttes de l a  solution de 
I‘indicateur mixte (3.6) e t  neutraliser la solution en intro- 
duisant, a I‘aide de I‘entonnoir (C) ,  la  solution d‘hydroxyde 
de sodium (3.2). 

Debrancher le ballon (A), y introduire 1 g environ de 
I’alliage de Devarda (3.1) e t  raccorder le  plus rapidement 
possible l e  ballon au reste de I’appareil. 

5.3.3 Distillation 

A I’aide de l’entonnoir ( C ) ,  introduire, dans le ballon de dis- 
tillation (A ) ,  25 ml de l a  solution d‘hydroxyde de sodium 
(3.2), en prenant soin de laisser une garde d’au moins quel- 
ques millimetres de liquide au-dessus du robinet. Chauffer 
avec precaution jusqu’a douce ebullition. 

Distiller un volume de 150 ml environ, a raison de 1 goutte 
a la seconde. Lorsque le liquide dans la fiole (E)  aura 
atteint un volume de 200 ml environ, verifier que le distil- 
lat,  a la sortie du refrigerant, soit neutre. (Dans ce but, 
recueillir 1 goutte de ce distillat sur le papier de tournesol 
(3.7) qui ne doit pas changer de couleur.) 

Arrdter le  chauffage, ouvrir le robinet de I’entonnoir (C) ,  
debrancher le tube a distiller (B), e t  laver soigneusement 
le refrigerant (D) en recevant les eaux de lavage dans l a  
fiole (E ) .  Debrancher enfin la fiole (E ) .  

5.3.4 Titrage 

Homogeneiser soigneusement la solution contenue dans la 
fiole ( E )  e t  dans les deux boules laterales; ajouter, a la 
solution, quelques gouttes de la solution de I’indicateur 
mixte (3.6) e t  titrer en retour I’exces de la solution titree 
d’acide sulfurique (3.4) a I‘aide de la solution t i t ree  
d‘hydroxyde de sodium (3.5), jusqu‘au virage de I‘indica- 
teur. 

Au cours du t i t rage, agiter soigneusement pour assurer la 
parfaite homogeneite de la solution. 

6 EXPRESSION DES RESULTATS 

La teneur en azote total, exprimee en pourcentage en masse 
d’azote (N), est  donnee par la formule 

100 100 

50 in 
( V ,  -- V,) xo,oo1 4 x-x- 

OU 

V ,  est  le volume, en millilitres, de la solution titree 
d’hydroxyde de sodium (3.51, utilise pour le  t i t rage en 
retour de I’exces de la solution titree d’acide sulfurique 
(3.4) placee dans la fiole ( E )  pour I‘essai a blanc; 

V, est  le volume, en millilitres, de la solution t i t ree  
d’hydroxyde de sodium (3.5). utilise pour le titi.age en 
retour de I’exces de la solutiori titree d‘acide sulfurique 
(3.4) placee dans la fiole ( E )  pour le dosage; 

in est l a  masse, en grammes, de la  prise d’essai (5.1); 

0,001 4 est  la masse, en grammes, d’azote correspondant 
a 1 ml de solution d’acide sulfurique 0.1 N exactement. 

NOTE ~ Si les solutions ritrees employees n ’ o n r  pas exactenient la 
concentrat ion prevue dans la Iiste des reactlfs, une correct lon appro- 
priee doit etre appl lquee. 

7 PROCES-VERBAL D‘ESSAI 

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

a)  reference de la methode utilisee; 

b) resultats, ainsi que la forme sous laquelle i l s  sont 
exprimes; 

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

d) compte rendu de toutes operations non prevues dans 
la presente Norme internationale, ou de toutes opera- 
tions facultatives. 
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170 Dimensions en millimetres 

I S 0  914-1977 ( F )  

FIGURE - Exemple d'appareil de distillation (4.2) 
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I S 0  914-1977 (F)  

ANNEXE 

PUBLICATIONS is0 RELATIVES A L'ACIDE SULFURIQUE ET AUX OLEUMS A USAGE INDUSTRIEL 

I S 0  910 - Determination de I'acidite totale e t  calcul de l a  teneur en trioxyde de soufre libre des oleums - Methode titr i- 
rnetrique. 

I S 0  91 1 - Evaluation de la concentration en acide sulfurique par rnesurage de la masse volumique." 

I S 0  912 - Dosage du dioxyde de soufre - Methode gravirnetrique a I'etat de sulfate de baryum. 

I S 0  913 - Dosage du residu fixe calcine - MCthode gravirnetrique. 

I S 0  914 - Dosage de I'azote total - Methode titrirnetrique apres distillation. 

ISO/R 915 - Dosage du fer - Methode spectrophotornetrique au 2,2'-bipyridyle. 

I S 0  2363 - Dosage des oxydes d'azote - Methode spectrophotornetrique au xylenol-2.4 

I S 0  2717 - Dosage du plornb - Methode photornetrique a la dithizone. 

I S 0  2877 - Dosage des chlorures - Methode potentiornetrique." 

I S 0  2899 - Dosage de I'azote ammoniacal - Methode spectrophotornetrique 

IS0 3423 - Dosage du dioxyde de soufre - Methode iodometrique. 

I S 0  5792 - Dosage de I'arsenic - Methode photornetrique au diethyldithiocarbarnate d'argent." 

Applicable uniquernent a I'acide sulfurique. 
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