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NORME INTERNATIONALE

ISO 1917-1972 (F)

Perborates de sodium hydratés a usage industriel —
Détermination des teneurs en oxyde de sodium, en oxyde
borique et en oxygene actif — Méthodes volumétriques

1 OBJET ET DOMAINE D’APPLICATION

La présente Norme Internationale fixe des méthodes vo-
lumétriques de détermination des teneurs en oxyde de so-
dium, en oxyde borigue et en oxygéne actif, dans les per-
borates de sodium hydratés a usage industriel.

2 PRINCIPE

Détermination de la teneur en oxyde de sodium par addi-
tion d’un excés d’une solution d‘acide chlorhydrique et
titrage en retour a I'aide d’une solution titrée d’hydroxyde
de sodium, en présence d’un_indicateur, mixte au rouge de
méthyle.

Titrage ultérieur de I'oxyde borique a l‘aide d’unejsolution
titrée d’hydroxyde de sodium,en présence'de mannitol ou
de sorbitol et de phénolphtaléine comme indicateur.

Détermination de la teneur en oxygene actif par titrage,cen
solution acide, a I'aide d’une solution titrée de permanganate
de potassium.

3 REACTION

La réaction mise en oeuvre pour la détermination de |'oxy-
gene actif est la suivante :

2MnO,” + 6H" + 50=2Mn** + 50, + 3H,0

4 REACTIFS

Au cours de I'analyse, n’utiliser que de 1'eau distillée ou de
I'eau de pureté équivalente, exempte de dioxyde de car-
bone.

4.1 Mannitol neutre ou sorbitol neutre.
Ces produits doivent satisfaire a la condition ci-aprés :

la neutralisation d’une solution de 5,0 g dans 50 ml d’eau
exempte de dioxyde de carbone, ne doit pas exiger plus de
0,3 ml d’une solution d’hydroxyde de sodium 0,02 N, en
présence d’une solution de phénolphtaléine comme indi-
cateur.

4.2 Acide chlorhydrique, solution titrée 0,5 N.

1) A l'étude.

4.3 Acide sulfurique, solution environ 4 N.

4.4 Hydroxyde de sodium, solution titrée 0,5 N, exempte
de carbonate.

45 Permanganate de potassium, solution titrée 0,1 N.

4.6 Rouge de méthyle, indicateur mixte .

Dissoudre 0,01 g de rouge de méthyle et 0,01 g de vert de
bromocrésol dans de |'éthanol a 95 % (V/V) et diluer a
100 ml avec le méme éthanol.

4.7 Phénolphtaléine, solution éthanolique a 10 g/I.

Dissoudre <1 g,de-phénolphtaléine dans de I’éthanol 4 95 %
(V/V), diluér 'a"1.00 'ml avec le méme éthanol, et ajouter
une solution d’hydroxyde de sodium 0,02 N jusqu‘a la
premiérelapparition d’une coloration rose.

5  APPAREILLAGE

Matérie! courant de laboratoire.

6 ECHANTILLONNAGE

Suivre les principes définis en 1SO ....".,

7 MODE OPERATOIRE

7.1 Détermination de la teneur en oxyde de sodium et en
oxyde borique

7.1.1  Prise d’essai

Peser a 0,000 5 g prés, 2 g de perborate de sodium tétra-
hydraté ou 1,56 g de perborate de sodium monohydraté.

7.1.2 Détermination de I’'oxyde de sodium

Dissoudre la prise d’essai (7.1.1) dans environ 100 ml d’eau
et ajouter 0,4 ml de la solution de l'indicateur mixte au
rouge de méthyle (4.6). Ajouter 25,0 ml de la solution
d’acide chlorhydrique (4.2). Titrer a |'aide de la solution
d’hydroxyde de sodium (4.4) jusqu’a ce que la solution vire
au jaune. Conserver cette solution pour la détermination de
I’oxyde borique (voir 7.1.3).
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Parallélement déterminer comme suit |'équivalence entre
les deux solution (4.2) et (4.4) :

Ajouter 25,0 ml de la solution d’acide chlorhydrique (4.2)
a 50 ml environ d’eau. Ajouter 0,4 ml de la solution de I'in-
dicateur mixte au rouge de méthyle (4.6) et titrer a I'aide
de la solution d’hydroxyde de sodium (4.4) jusqu’a ce que
la solution vire au jaune.

7.1.3 Détermination de la teneur en oxyde bbrique

A la solution provenant de la détermination de la teneur en
oxyde de sodium (voir 7.1.2), ajouter 15 g environ de man-
nitol ou de sorbitol (4.1) et 0,4 mi de la solution de phé-
nolphtaléine (4.7). Titrer a l'aide de la solution d’hydro-
xyde de sodium (4.4) jusqu’a 'obtention d’une coloration
rose distincte.

NOTE — La solution vire au rouge, aprés addition de mannitol ou
de sorbitol; lors du titrage a I'aide de la solution d’hydroxyde de
sodium, la couleur de la solution passe au jaune, et ultérieurement,
a la coloration rose de la phénolphtaléine, au point final du virage.

Pour s'assurer que le point final du virage est bien obtenu, le témoin
de virage suivant peut étre utilisé, pour étre comparé a la solution
a titrer.

Mélanger

— 50 ml d’une solution a 3,81 g/l de tétraborate disodique dé-
cahydraté (Na,B,0,.10H,0),

— 100 ml d’eau,
— 1,0 ml de la solution d'acide chlorhydrique (4.2),

— 0,4 ml de la solution de l'indicateur mixte au rouge de mé-
thyle (4.6),

— 0,4 ml de la solution de phénolphtaléine (4.7).

Des volumes égaux, de cette solution et de la solution a titrer, de-
vront étre comparés dans des béchers identiques.

7.2 Détermination de la teneur en oxygéne actif
7.2.1 Prise d’essai

Peser a 0,000 2 g prés, 0,3 g de perborate de sodium t(%-
trahydraté ou 0,2 g de perborate de sodium monohydraté.

7.2.2 Détermination

Introduire, dans une fiole conique de 250 ml environ,
100 ml de la solution d’acide sulfurique (4.3), et ajouter
goutte & goutte la solution de permanganate de potassium
(4.6), jusqu’a faible coloration rose persistante. Ajouter
quantitativement la prise d’essai (7.2.1). Bien agiter pour
dissoudre, et titrer a 'aide de la solution de permanganate
de potassium (4.5), jusqu’a ce que la faible coloration rose,
présente avant |'addition de la prise d’essai, persiste a nou-
veau.

8 EXPRESSION DES RESULTATS

8.1 La teneur en oxyde de sodium (Na,O), exprimée en
pourcentage en masse, est donnée par la formule :

Va— Vi
m

X 1,549

V, est le volume, en millilitres, de la solution d’hydro-
xyde de sodium (4.4) utilisé pour le titrage de I’excés de
la solution d’acide chlorhydrique (4.2);

V, est le volume, en millilitres, de la solution d’hydro-
xyde de sodium (4.4) utilisé pour le titrage de 25 ml de
la solution d’acide chlorhydrique (4.2);

my est la masse, en grammes, de la prise d’essai (7.1.1).

8.2 La teneur en oxyde borique (B,0;), exprimée en
pourcentage en masse, est donnée par la formule :

Vs X 1,741
m,
ou

V3 est le volume, en millilitres, de la solution d’hydro-
xydedesodium(4.4)/utilisé pour le titrage aprés addition
de mannitol ou de sorbitol (4.1);

m | fest la masse, en grammes, de la prise d’essai (7.1.1).

8.3 La teneur en oxygéne actif (O,), exbrimée en pour-
centage/en masse, est donnée par la formule :

Y X 0,080
my

V4 est le volume, en millilitres, de la solution de per-
manganate de potassium (4.5) utilisé pour le titrage;

m, est la masse, en grammes, de la prise d’essai (7.2.1).

9 PROCES-VERBAL D’ESSAI

Le procés-verbal d'essai doit contenir les indications sui-
vantes :

a) référence de la méthode utilisée;

b) résultats, ainsi que la forme sous laquelle ils sont
exprimeés;

c) compte-rendu de tous détails particuliers éventuels
relevés au cours de |’essai;

d) compte-rendu de toutes opérations non prévues dans
la présente Norme Internationale, ou facultatives,
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