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HISTORIQUE

La Recommandation ISO/R 1898, Phénol, o-crésol, m-crésol, p-crésol, acide crésilique et xylénols @ usage
industriel — Dosage de I’eau par la méthode de Dean et Stark, a été élaborée par le Comité Technique ISO/TC 47,
Chimie, dont le Secrétariat est assuré par ’Ente Nazionale Italiano di Unificazione (UNI),

Les travaux relatifs 4 cette question aboutirent a ’adoption du Projet de Recommandation ISO N© 1898
qui fut soumis, en novembre 1969, a I’enquéte de tous les Comités Membres de I'ISO. 11 fut approuvé, sous réserve
de quelques modifications d’ordre rédactionnel, par les Comités Membres suivants :

| Afrique du Sud, Rép. d’ Inde Roumanie

Allemagne Israél Royaume-Uni
g Australie Italie Suisse
, Belgique Japon Tchécoslovaquie
’ Chili Nouvelle-Zélande Thailande
Espagne Pays-Bas Turquie
France Pologne U.R.S.S.
Gréce Portugal
Hongrie R.A.U.

Aucun Comité Membre ne se déclara opposé a ’'approbation du Projet.

Ce Projet de Recommandation ISO fut alors soumis par correspondance au Conseil de I'ISO, qui décida de
’accepter comme RECOMMANDATION ISO.
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Recommandation 1SO R 1898 Octobre 1971

PHENOL, 0-CRESOL, m-CRESOL, p-CRESOL, ACIDE CRESILIQUE ET XYLENOLS

A USAGE INDUSTRIEL

DOSAGE DE L'EAU PAR LE METHODE DE DEAN ET STARK

AVERTISSEMENT. Ces produits brilent la peau et peuvent étre absorbés a travers la peau. Il est nécessaire, pour
P’échantillonneur, de porter des gants de protection, par exemple en polychlorure de vinyle, ainsi quun masque.
L’inhalation des vapeurs provenant du produit chauffé doit étre évitée.

Les phénols étant extrémement hygroscopiques, toutes précautions doivent étre prises pour éviter une contamination
par 'humidité atmosphérique ou autre.

1. OBJET ET DOMAINE D’APPLICATION

La présente Recommandation ISO décrit le dosage de I’eau par la méthode de Dean et Stark; elle est applicable
au phénol, 4 'o-crésol, au m-crésol, au p-crésol, a P'acide crésilique et aux xylénols a usage industriel.

NOTE. — Un autre mode opératoire peut étre utilisé en variante; il est basé sur la méthode de Karl Fischer et fait ’objet de 1a Recom-
mandation ISO/R 1897 , Phénol, o-crésol, m-crésol, p-crésol, acide crésilique et xylénols @ usage industriel — Dosage de l'equ par

la méthode de Karl Fischer. Des résultats plus reproductibles seront vraissmblablement obtenus par la méthode de Karl Fischer; il est
donc préférable de I'utiliser, notamment lorsque la teneur en eau est inférieure a 0,5 %.

2. ECHANTILLONNAGE

Appliquer les modalités décrites dans la Recommandation ISO/R . . . *. Toutefois, les modalités indiquées ci-aprés
devront étre respectées.

Introduire I’échantillon pour laboratoire, représentatif du produit prélevé sur ’échantiilon global, dans un flacon
en verre de coloration sombre, 4 bouchon rodé, propre et sec, de contenance telle qu’il soit presque entiérement
rempli par I’échantillon. S’il est nécessaire de sceller ce flacon, prendre soin d’éviter tout risque de contamination
de son contenu.

* [ ’échantillonnage des produits chimiques fera I'objet d’une Recommandation ISO ultérieure.
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3. PRINCIPE

Détermination, au moyen de I’appareillage Dean et Stark, du volume de liquide séparé, celui-ci étant supposé étre
de ’eau.

4. REACTIFS

4.1 Xylene, exempt d’eau.

La différence entre les températures de distillation auxquelles le 5 % et le 95 % du volume mis en ceuvre ont
été recueillis ne doit pas dépasser 5 °C et ces températures doivent étre comprises entre 137,0 et 145,5 °C.

Ou, en variante,

4.2 Solvant naphta, exempt d’eau.
96 % du produit doit distiller au-dessous de 160 °C.

Ou, en variante,

4.3  Toluéne, exempt d’eau.

5. APPAREILLAGE

Matériel courant de laboratoire, et

5.1 Appareil Dean et Stark.

Un ballon de distillation en verre de 500 ml adapté a un appareil Dean et Stark, comportant un tube de
recette de 2 ml avec une erreur maximale de + 0,02 ml, ou un tube de recette de 10 ml avec une erreur
maximale de + 0,06 ml, ou un tube de recette de 25 ml avec une erreur maximale de * 0,1 ml, suivant la
teneur en eau présumée, Les Figures 1 4 5 représentent un ensemble typique de ’appareil Dean et Stark, une
forme convenable du réfrigérant et des tubes de recette de 2, 10 et 25 ml. L’emploi d’un tube de recette de
25 ml muni d’un robinet d’arrét est admis comme variante.

6. MODE OPERATOIRE

6.1 Prise d’essai
Peser, 4 0,1 g prés, 200 g environ de 1’échantillon pour laboratoire, 4 la température ambiante.

Dans le cas du phénol liquéfié, peser, 4 0,1 g prés, 100 g environ de I’échantillon pour laboratoire.

6.2 Dosage

Verser la prise d’essai (6.1) dans le ballon de I’appareil Dean et Stark (5.1) et ajouter 100 ml du solvant (4.1,
4,2 ou 4.3).

Fixer le ballon 4 P’appareil (5.1). Chauffer le ballon de maniére que le condensat s’écoule de I'extrémité du
réfrigérant a la cadence de 2 @ 5 gouttes par seconde.

Continuer la distillation jusqu’a ce que 'eau condensée ne soit plus visible en aucun endroit de 'appareil,
sauf au fond du tube gradué, et jusqu’a ce que le volume d’eau recueilli demeure constant. Si un anneau
persistant d’eau condensée se forme dans le tube réfrigérant, le faire disparaitre en augmentant la vitesse de
distillation de quelques gouttes par seconde.

Amener 1’eau collectée d la température du laboratoire et noter son volume.
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7. EXPRESSION DES RESULTATS
La teneur en eau, exprimée en pourcentage en masse, est donnée par I’expression suivante :
V' X 100
m
ol
V  est le volume, en millilitres, de 1’eau recueillie a la température ambiante;

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

NOTE. — Ceci présume que la masse volumique de I’eau recueillie dans le tube gradué est de 1,00 g/ml.

8. PROCES-VERBAL D’ESSAI

Le procés-verbal d’essai doit mentionner les indications suivantes :

a) - laréférence de la méthode employée;
b) les résultats, ainsi que la forme sous laquelle ils sont exprimés;
¢)  tous détails particuliers éventuels relevés au cours de 1’essai;

d)  toutes opérations non prévues dans la présente Recommandation ISO ou toutes opérations facultatives.
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FIG. 1 — Ensemble typique de I'appareil Dean et Stark (5.1)
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Dimensions en millimétres
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FIG. 2 — Réfrigérant approprié
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Dimensions en millimétres
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FIG. 3 — Tube de recette de 2 ml
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FIG. 4 — Tube de recette de 10 ml

Dimensions en millimétres
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Joint 19/26
en verre rodé
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FIG. 5 — Tube de recette de 25 ml

Dimensions en millimétres
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