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NORME INTERNATIONALE

ISO 2312-1972 (F)

Tétrachlorure de carbone a usage industriel —

Méthodes d’essais

1 OBJET ET DOMAINE D’APPLICATION

L sente Norme Internationale spécifié les méthodes

.
nra
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a
d’essais du tétrachlorure de carbone a usage industriel.

2 REFERENCES

ISO/R 758, Méthode de détermination de la masse
volumique des liquides & 20 °C.

ISO/R 760, Dosage de I’'eau par la méthode de Karl Fischer.

ISO/R 918, Méthode de détermination des caractéristiques
de distillation.

ISO/R 1393, Hydrocarbures halogénés , liquides & usage
industriel — Détermination de I’acidité.

ISO/R 1394, Hydrocarbures halogénés liquides a usage
industriel — Détermination du point de trouble.

ISO 2209, Hydrocarbures halogénés liquides, a.-usage
industriel — Echantillonnage.

1SO 2210, Hydrocarbures halogénés liquides a usage
industriel — Détermination du résidu a I'évaporation.

I1SO 2211, Produits chimiques liquides — Détermination de
la coloration en unités Hazen (échelle platine-cobalt).1)

3 ECHANTILLONNAGE

Pour la préparation de I’échantillon pour laboratoire,
utiliser la méthode spécifiée en 1SO 2209.

NOTE — L'échantillonnage et la manipulation des échantillons
doivent étre effectués aussi rapidement que possible et de fagon a ce
que le contact de I'échantillon avec I'air et I'exposition a la lumiere
soient réduits au minimum.

Les échantillons prélevés soit pour l'analyse, soit pour la
constitution d'un échantillon destiné au controle, doivent
8tre conservés dans des flacons en verre a bouchon rodé,
propres et secs et de couleur sombre,

4 DETERMINATION DE LA COLORATION HAZEN

Utiliser la méthode spécifiée en 1SO 2211,

1) Actuellement au stade de projet.

5 DETERMINATION DES CARACTERISTIQUES DE
DISTILLATION

Utiliser la méthode spécifiée en ISO/R 918.

Les précisions et les modifications suivantes particuliéres au

ant At Ance

tétrachlorure de carbone, doivent étre apportées au
document précité.
5.1 Objet (voir chapitre 1 de ISO/R 918)

La détermination a pour objet de définir

a) soit les températures correspondant au recueil de
deux volumes/de'distillat A et B,

b) soitla différence entre ces températures.

Les volumes A et B doivent étre définis dans la spécification
du produit agréé par les parties intéressées.

5.2 Thermometre (voir 3.2 de ISO/R 918)

Utiliser un thermometre conforme aux spécifications de
ISO/R 918, avec une échelle de 69 a 81 °C ou toute autre
échelle convenable (par exemple : 48 3 102 °C).

5.3 Vitesse de distillation (voir 6.2 de ISO/R 918)

4 3 5 ml/min.

5.4 Correction a apporter aux températures (voir
chapitre 7 de ISO/R 918)

Cette correction n’est nécessaire que dans le cas a). Elle est
égale 3 0,043 (760 — p) °C, ou p est la pression barométrique
en millimetres de mercure. Elle doit étre ajoutée aux
températures de distillation.

6 DETERMINATION DE LA MASSE VOLUMIQUE A
20°C

Utiliser la méthode spécifiée en ISO/R 758.

7 DETERMINATION DU RESIDU A L’EVAPORATION

Utiliser la méthode spécifiée en 1SO 2210.

8 DOSAGE DE L'EAU
Utiliser la méthode spécifiée en ISO/R 760.
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9 DéTERMINATION DU POINT DE TROUBLE
Utiliser la méthode spécifiée en ISO/R 1394.

10 DETERMINATION DE L’ACIDITE
Utiliser la méthode spécifiée en ISO/R 1393.

11 DOSAGE DU SULFURE DE CARBONE

11.1 Principe

Réaction du sulfure de carbone, en présence d’ions Cu (I1)
et de diéthylamine, pour former du diéthyldithiocarbomate
de cuivre. Ce composé est soluble dans le tétrachlorure de
carbone en lui donnant une coloration jaune d’une intensité
qui est fonction de la teneur en sulfure de carbone. Mesure
photométrique de l'intensité de la coloration aux environs
de 425 nm,

11.2 Réactifs
11.2.1 Réactif colorant.

Dans une fiole jaugée de 1 000 ml, introduire 50 ml d‘eau,
ajouter 0,060g d‘acétate de cuivre (lI) monohydraté
[Cu(CH;-C00), -H,0] et agiter jusqu’agdissolution com:
pléte. Ajouter 10,0 ml de diéthylamine et 20,0 ml de
triéthanolamine.

Compléter au volume avec de I'éthanol a 95 % (V/V) et
mélanger. Conserver la solution dans I'obscurité, dans un
flacon scellé, muni de préférence d'un bouchon.  en
polyéthyléne.

11.2.2 Tétrachlorure de carbone, exempt de sulfure de
carbone.

11.2.3 Sulfure de carbone.
11.2.4 Sulfure de carbone, solution étalon.

11.2.4.1 Introduire environ 50 ml de tétrachlorure de
carbone (11.2.2) dans une fiole jaugée de 100 ml et ajouter
10,0 ml de suifure de carbone (11.2.3). Compléter au
volume avec le tétrachlorure de carbone (11.2.2) et
homogénéiser.

La solution A ainsi obtenue a une concentration de 8.09 %
(m/m) de sulfure de carbone (CS,) dans le tétrachlorure de
carbone.

11.2.4.2 Prélever 10,0 ml de la solution A (11.2.4.1) et les
introduire dans une fiole jaugée de 100 ml. Compléter au
volume avec le tétrachlorure de carbone (11.2.2) et
homogénéiser.

La solution B ainsi obtenue a une concentration de 0,79 %
(m/m) de sulfure de carbone dans le tétrachlorre de
carbone.

11.2.4.3 Répéter |'opération décrite en 11.2.4.2 encore
deux fois.

La solution C enfin obtenue a une concentration de
0,0079% (m/m) de sulfure de carbone dans le
tétrachlorure de carbone.

2

11.3 Appareillage

Matériel courant de laboratoire, et

11.3.1 Spectrophotométre

ou

11.3.2 Electrophotométre, muni de filtres appropriés.

11.3.3 Chronométre, pour
correspondant a 5 min.

mesurer  un temps

11.4 Mode opératoire

11.4.1 Etablissement de la courbe d’étalonnage

11.4.1.1 Préparation des solutions témoins

Dans une série de quatre fioles jaugées de 100 ml,
introduire respectivement: 50— 7,5— 10,0 — 12,5 ml de
la solution étalon C de sulfure de carbone (11.2.4.3).
Compléter au volume avec le tétrachlorure de carbone
(11.2.2) et homogénéiser.

Les) [solutions [[témoins,  \ainsi préparées contiennent
respectivement les ' teneurs ' suivantes, arrondies a la
quatriéme décimale, en masse de sulfure de carbone(CS,)
dans’le"tétrachlorure de carbone :

0,000 4 — 0,000 6 — 0,000 8 — 0,001 0

11.4.1.2, Développement de la coloration

Introduire, a I'aide d'une pipette, 50 ml de réactif colorant
(11.2.1) dans deux fioles coniques de 100 ml. Dans |'une de
ces fioles, ajouter, a l'aide d'une pipette, 5,0 ml de la
premiére solution témoin (11.4.1.1) et dans l'autre, 5,0 ml
de tétrachlorure de carbone (11.2.2) (solution de
compensation).

Déclencher le chronomeétre (11.3.3), mélanger et transvaser
les solutions dans les deux cuves de mesure du
spectrophotométre avec un parcours optique approprié.

11.4.1.3 Mesures photométriques

5 min aprés le commencement du développement de la
coloration, effectuer les mesurages au spectrophotométre
(11.3.1) a une longueur d’onde aux environs de 425 nm ou
a I"électrophotometre (11.3.2) muni de filtres appropriés,
aprés avoir ajusté |'appareil au zéro d’absorbance par
rapport a la solution de compensation.

Effectuer les opérations de développement de la coloration
et de mesurage photométrique pour chacune des solutions
témoins.

11.4.1.4 Tracé de la courbe d’étalonnage

Tracer un graphique et indiquer par exemple en abscisses les
valeurs de la teneur en sulfure de carbone exprimées en
pourcentage en masse, et en ordonnées les valeurs des
mesures photométriques correspondantes.



11.4.2 Dosage

11.4.2.1 Développement de la coloration

A l'aide d’une pipette, introduire 50 ml de réactif colorant
(11.2.1) dans deux fioles coniques de 100 ml. Ajouter, a
I'aide d’une pipette, 5,0 ml de I'échantillon dans I'une des
fioles coniques et dans I'autre 5,0 ml de tétrachlorure de
carbone (11.2.2) (solution de compensation).

Déclencher le chronométre (11.3.3), mélanger et transvaser
les solutions dans les cuves de mesure de I'appareil.

11.4.2.2 Mesures photométriques

Effectuer les mesurages photométriques 5 min aprés le
commencement du développement de la coloration, en
suivant les modalités décrites en 11.4.1.3.

NOTE — Si la teneur en sulfure de carbone de I'échantillon dépasse
la limite supérieure de la courbe d'étalonnage, |'échantilion devra
étre convenablement dilué pour la détermination a l|'aide de
tétrachlorure de carbone (11.2.2). Tenir compte de cette dilution
dans le calcul des résultats.
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11.5 Expression des résultats

Déterminer, au moyen de la courbe d’étalonnage (11.4.1.4),
la teneur en sulfure de carbone (CS,), exprimée en
pourcentage en masse. Si I'échantillon a été dilué avec du
tétrachlorure de carbone (11.2.2), tenir compte de cette
dilution dans le calcul des résultats.

12 PROCES-VERBAL D’ESSAI

Le procés-verbal d’essai doit contenir, pour chague essai
effectué, les indications suivantes :

a) référence de la méthode employée;

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 dans les publi-
cations 1SO auxquelles il est fait référence, ou de toutes
opérations facultatives.
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