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NORME INTERNATIONALE

I1ISO 2215-1972 (F)

Acide borique, oxyde borique et tétraborates disodiques
a usage industriei — Dosage du cuivre —
Méthode photométrique au dibenzyldithiocarbamate de zinc

1 OBJET ET DOMAINE D’APPLICATION

La présente Norme Internationale spécifie une méthode
photométrique de dosage du cuivre au
dibenzyldithiocarbamate de zinc dans l|‘acide borique,
I'oxyde borique et les tétraborates disodiques a usage
industriel.

2 PRINCIPE

Formation d'un complexe coloré]-entre [le /cuivie etile
dibenzyldithiocarbamate de zinc et mesure photométrique
a une longueur d’onde aux environs de 435-nm;

3 REACTIFS

Au cours de I'analyse, n’utiliser que ‘de’l'eau distillée ou de
I'eau de pureté équivalente.

3.1 Tétrachlorure de carbone, redistillé.

3.2 Acide chlorhydrique, solution environ 6 N, exempte
de cuivre par extraction a l'‘aide de la solution de
dibenzyldithiocarbamate de zinc (3.3).

3.3 Dibenzyldithiocarbamate de zinc, solution a 0,5 g/l
dans le tétrachlorure de carbone.

Dissoudre 0,05 g de dibenzyldithiocarbamate de zinc dans
le tétrachlorure de carbone (3.1) et compléter le volume
a 100 ml avec le méme tétrachlorure de carbone.

3.4 Cuivre, solution étalon a 0,10 g/l de Cu.

Peser, a 0,000 1 g pres, 0,1 g de cuivre électrolytique et le
dissoudre dans 10 ml de solution d’acide nitrique environ
8 N. Chauffer la solution sur une plaque chauffante jusqu’a
ce que les fumées ne soient plus brunes, refroidir et ajouter
environ 100 mi d'eau. Transvaser -quantitativement dans
une fiole jaugée de 1000 ml, compléter au volume et
homogénéiser.,

1 ml de cette solution étalon contient 0,10 mg de Cu.

3.5 Cuivre, solution étalon a 0,010 g/! de Cu.

Introduire 10,0 ml de la solution étalon de cuivre (3.4) dans
une fiole jaugée de 100 ml, compléter au volume et
homogénéiser.

1 ml de cette solution étalon contient 10 ug de Cu.

Préparer cette solution au moment de |'emploi.

4 ‘APPAREILLAGE

Matériel_courant de laboratoire, et
4.1 Spectrophotomeétre, avec cuves de 4 cm, ou

4.2 Electrophotométre; avec cuves de 4 cm.

5 MODE OPERATOIRE

5.1 Prise d’essai

Peser, a 0,1 g prés, une masse de I'échantillon pour essai
comme indiqué dans le tableau suivant :

Masse, en

grammes,

de la prise
d’essai

Produit

acide borique (H;BO,) 10
(8,0,) 5

tétraborate disodique décahydraté (Na,B,0,-10H, O) 15

oxyde borique

tétraborate disodique pentahydraté (Na, B, O,-5H, O) 10

tétraborate disodique anhydre (Na,B,0,) 10

5.2 Essai a blanc

Effectuer, parallélement au dosage, un essai a blanc en
suivant le mé@me mode opératoire et en utilisant les mémes
quantités de tous les réactifs que celles employées pour le
dosage.
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5.3 Exécution de la courbe d’'étalonnage
5.3.1 Préparation des solutions témoins

Introduire, dans cing ampoules a décantation de 250 mi
contenant chacune 50 ml de la solution d'acide
chlorhydrique (3.2), les quantités de la solution étalon de
cuivre (3.5) indiquées dans le tableau ci-apreés.

Yolume de 'a. solution Masse correspondante de cuivre
étalon de cuivre (3.5)

mi H1g

ol 0

0,5 5

1,0 10

1,5 15

2,0 20

1) Solution de compensation

5.3.2 Développement de la coloration

Diluer a environ 200 ml, avec de l‘eau, [le. contenul de
chaque ampoule a décantation et mélanger. Ajouter 10 ml
de la solution de dibenzyldithiocarbamate de zinc:(3.3),
agiter énergiqguement I'ampoule pendant 1 min, et laisser les
couches se séparer. Laisser s'écouler la couche organique
inférieure en la filtrant a travers un papier filtre a texture
serrée, dans une fiole jaugée de 25'ml. Traiter la_phase
aqueuse avec 10 ml de la solution de
dibenzyldithiocarbamate de sinc (3.3) et filtrer la couche
organique dans la méme fiole. Laver le papier filtre avec le
tétrachlorure de carbone (3.1) en ajoutant le produit de
lavage a la fiole. Diluer au volume avec le tétrachlorure de
carbone (3.1) et mélanger.

5.3.3 Mesures photométriques

A I'aide du spectrophotomeétre (4.1) a une longueur d’onde
aux environs de 435 nm, ou de I'éclectrophotométre (4.2)
muni de filtres appropriés, effectuer les mesurages
photométriques aprés avoir ajusté I'appareil au zéro
d’absorbance par rapport au tétrachlorure de carbone (3.1).
Déduire I’absorbance de la solution de compensation de
celles des solutions témoins.

5.3.4 Tracé de la courbe d’étalonnage

Tracer un graphique, en portant, par exemple, sur |'axe des
abscisses, les valeurs exprimées en microgrammes des
quantités de cuivre contenues dans 25 ml de solution
témoin et sur I'axe des ordonnées les valeurs
correspondantes de |’absorbance.

5.4 Dosage
5.4.1 Préparation de la solution d’essai

Dissoudre la prise d'essai (5.1) dans 140 ml d'eau et ajouter
60 ml de la solution d’acide chlorhydrique (3.2). Chauffer
la solution au voisinage du point d'ébullition pendant
10 min, la refroidir et la transvaser quantitativement dans
une ampoule a décantation de 250 ml.

5.4.2 Développement de la coloration

Procéder au développement de la coloration d’aprés les
modalités de 5.3.2.

5.4.3 Mesures photométriques

Effectuer les mesurages photométriques de la solution d’essai
et de la solution de I'essai a blanc d'aprés les modalités de
5.3.3 apres avoir ajusté I'appareil au zéro d'absorbance par
rapport au tétrachlorure de carbone (3.1).

6 EXPRESSION DES RESUTLATS

Déterminer, au moyen de la courbe d'étalonnage (voir
5.3.4) la masse de cuivre correspondant a |'absorbance de la
solution d’essai et.a celle de I’essai a blanc.

La teneur en cuivre (Cu), exprimée en parties par million en
masse; éstidonnée par la formule

my —m;
mg

my est la masse, en grammes, de la prise d’essai;

my est la masse, en microgrammes, de cuivre trouvée
dans la solution d’essai;

m, est la masse, en microgrammes, de cuivre trouvée
dans la solution de |’essai a blanc.

7 PROCES-VERBAL D’ESSAI

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

a) référence de la méthode utilisée;

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

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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