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AVANT-PROPOS 

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

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

Avant 1972, les rksultats des travaux des comites techniques Btaient publiks cornrne 
recommandations ISO; ces documents sont en cours de transformation en Norrnes 
internationales. Compte tenu de cette procedure, le cornit6 technique ISO/TC 47, 
Chirnie, apres exarnen, est d'avis que l a  Recommandation ISO/R 1898-1971 peut, 
du point de vue technique, &tre transformee. Le numero 1898 a toutefois 6te 
modifiri en 1897/1l. La presente Norme internationale remplace donc l a  
Recommandation ISO/R 1898-1 971 a laquelle e l le  est techniquement identique. 

Les comites mernbres des pays suivants avaient approuve la Recornmandation 
ISO/R 1898 : 

Afrique du Sud, Rep. d' 
Allemagne 
Australie 
Belgique 
Chili 
Egypte, Rep. arabe d' 
Espagne 
France 
Grece 

Hongrie Rournanie 
I nde Royaume-Uni 
Israel Suisse 
l ta l ie  Tchecoslovaquie 
Japon Tha'ilande 
Nouvelle-Zelande Tu rqu ie 
Pays-Bas U.R.S.S. 
Pologne 
Portugal 

Aucun cornit6 membre ne I'avait desapprouvee. 

Le comite membre du pays suivant a dksapprouve la transformation de la 
recommandation en Norme internationale : 

Pays-Bas 

0 Organisation internationale de normalisation, 1977 0 

Imprim6 en Suisse 
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NORME INTERNATIONALE I S 0  1897/11-1977 (F)  

Phenol, o-cresol, m-cresol, p-cresol, acide cresylique et 
xylenols a usage industriel - Methodes d'essai - 
Partie II : Dosage de I'eau - Methode de Dean et Stark 

1 OBJET ET DOMAINE DAPPLICATION 

La presente partie de I'ISO 1897 specifie l a  methode de 
Dean e t  Stark pour le  dosage de I'eau dans l e  phenol, 
I'o-cresol, le rn-cresol, l e  p-cresol, I'acide cresylique e t  les 
xylenols a usage industriel. 

L e  present document devra Ctre lu conjointement avec la  
partie I (voir I'annexe). 

2 PRlNClPE 

Distillation d'une prise d'essai en presence d'un solvant 
approprie, dans un appareil de Dean e t  Stark. 

Lecture du volume du condensat recueilli dans l e  tube de 
recette, amen6 a la temperature ambiante, ce liquide etant 
suppose 6tre de I'eau. 

3 REACTIF 

Au cours de I'analyse, n'utiliser qu'un reactif de qualite 
analytique reconnue e t  exempt d'eau. 

3.1 Xylene. 

La difference entre les temperatures de distillation 
auxquelles les 5 % e t  les 95 % du volume mis en oeuvre ont 
e te  recueillis ne doit pas depasser 5 "C, e t  ces temperatures 
doivent 6tre comprises entre 137.0 e t  145,5 "C. 

Ou, en variante, 

3.2 Solvant naphta. 

96 % du produit doivent distiller au-dessous de 160 "C. 

Ou, en variante, 

3.3 ToluBne. 

4 APPAREILLAGE 

Mathriel courant de laboratoire, e t  

4.1 Appareil de Dean et Stark, comprenant un ballon de 
distillation en verre, de capacitk 500 ml, adaptable a un 
rCfrigCrant, comportant un tube de recette de 2 ml avec une 
erreur maximale de f 0.02 ml, ou un tube de recette de 
10 ml avec une erreur maximale de f 0,06 ml, ou un tube 
de recette de  25 ml avec une erreur maximale de  2 0,l ml, 

suivant la teneur presumee en eau. Les figures 1 a 5 repre- 
sentent un ensembie typique de I'appareil de Dean e t  Stark, 
une forme convenable du refrigerant e t  des tubes de recette 
de 2, 10 e t  25 ml. L'emploi d'un tube de recette de 25 ml 
muni d'un robinet d'arrCt est  admis comme variante. 

5 MODE OPERATOIRE 

5.1 Prise d'essai 

Peser, a 0.1 g pres, 200 g environ de I'echantillon pour essai, 
a la  temperature ambiante. 

Dans le  cas du phenol liquefie, peser, a 0,l g pr&, 100 g 
environ de I'echantillon pour essai. 

5.2 Dosage 

Verser la  prise d'essai (5.1) dans le  ballon de I'appareil de 
Dean e t  Stark (4.1) et  ajouter 100 ml du solvant (3.1, 3.2 
ou 3.3). 

Fixer le ballon a I'appareil. Chauffer le  ballon de rnani6re 
que le  condensat s'ecoule de I'extrCmite du refrigerant 5 l a  
cadence de 2 a 5 gouttes par seconde. 

Continuer la  distillation jusqu'a ce que I'eau condensee ne 
soit plus visible en aucun endroit de I'appareil, sauf au fond 
du tube de recette, e t  jusqu'a ce que l e  volume d'eau 
recueilli demeure constant. Si un anneau persistant d'eau 
condensee se forme dans le  tube refrigerant, l e  faire dispa- 
raitre en augmentant la vitesse de distillation de quelques 
gouttes par seconde. 

Amener l'eau recueillie a l a  temperature ambiante e t  noter 
son volume. 

6 EXPRESSION DES RESULTATS 

La teneur en eau, exprimCe en pourcentage en masse, est 
donnee par la  formule 

v x 100 
m 

OU 

V est l e  volume, en millilitres, de l'eau recueillie, li la  
temperature ambiante; 

m est l a  masse, en grammes, de la prise d'essai (5.1 1. 

NOTE - Dans cette formule, la masse volumique de l'eau recueillie 
dans le tube de recette, a la temperature ambiante. est consideree 
Bgale a 1.00 g/ml. 
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IS0  1897/lI-1977 (F) 

Dimensions en millim6tres 

L 

i 
- Refrierant 

-Tube de recette 
-m 

--I 

Joint 19/26 
en verre rod6 

de distillation 

FIGURE 2 - Refrig6rant approprie 

1 a 1,5 

0,7 a 1 

FIGURE 1 - Ensemble typique de I'appareil de Dean et Stark (4.1) 
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Joint 19/26 
en verre rod6 

E1 
+I 
m 
Q, 70 

I m 

FIGURE 3 - Tube de recette de 2 ml 

IS0 1897/11-1977 (F) 

Dimensions en millimetres 

Joint 24/29 
en verre rode 

Buse int 

FIGURE 4 - Tube de recette de 10 ml 
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I S 0  1897/11-1977 (F) 

Joint 19/26 
en verre rod6 

4 
150 m 

Dimensions en millimetres 

Joint 24/29 
en verre rod6 

FIGURE 5 - Tube de recette de 25 rnl 
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I S 0  1897/l 1-1977 (F) 

ANNEXE 

PUBLICATIONS ISO RELATIVES (A) AU PHENOL, (B) A I'O-CRESOL, ( c )  AU  CRESOL, (D) AU P-CRESOL, 
(E) A L'ACIDE CRESYLIQUE ET (F)  AUX XYLENOLS, A USAGE INDUSTRIEL 

Applicabilite 

A I )  B2) C D2) E F 

A B C D E F  

A B C D E F  

A B C D  

A 

E F  

E F  

E F  

E 

A B C D  

A B C D  

A3) 

E F  

E F  

A B C D  

IS0  1897/1 - Generalites. 

I S 0  1897/1 I - Dosage de l'eau - Methode de Dean e t  Stark. 

I S 0  1897/1 I I - Dosages des huiles neutres e t  des bases pyridinees. 

I S 0  1897/1V - Essai visuel de contrble des matieres insolubles dans une solution d'hydroxyde de 
sod ium. 

I S 0  1897/V - Essai visuel de contrble des matieres insolubles dans I'eau. 

I S 0  1897/Vl - Contrble de I'absence de sulfure d'hydrogene. 

I S 0  1897/Vll - Mesurage de la coloration. 

I S 0  1897/Vlll - Determination de la teneur en o-cresol. 

I S 0  1897/1X - Determination de la  teneur en rn-cresol. 

ISO/R 1900 - Determination du residu i I'evaporation. 

ISO/R 1901 - Determination du point de cristallisation. 

I S 0  1904 - Dosage du phenol e t  de ses homologues - Methode par bromuration. 

ISO/R 1906 - Determination des caracteristiques de distillation. 

ISO/R 1907 - Determination du residu de distillation. 

I S 0  2208 - Determination du point de cristallisation apres sechage a I'aide d'un tamis molecu- 
laire. 

1 )  Dans le cas du phenol, la determination de la masse volumique a 20 "C, specifiee dans I'ISO 1897/1, n'est applicable qu'au phenol liquefie. 

2) La determination de la masse volumique a 20 "C, specifiee dans I'ISO 1897/1, n'est pas applicable ace produit. 

3) Applicable uniquement au phenol liquefie. 
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