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NORME INTERNATIONALE

ISO 2463-1973 (F)

Chlorate de sodium a usage industriel — Dosage des
chlorures — Méthode mercurimétrique

1 OBJET

La présente Norme Internationale spécifie une méthode
mercurimétrique de dosage des chlorures dans le chlorate de
sodium a usage industriel.

2 DOMAINE D'APPLICATION

La méthode est applicable aux produits dont la teneur en
chlorure de sodium est supérieure a-0,01 % d{m#m).,La
méthode n’est pas applicable a |“analyse de mélanges‘a‘base
de chlorate de sodium, tels que herbicides, insecticides, etc

3 PRINCIPE

Titrage de I'ion CI™ par le nitrate de mercure(l1), en présence
de diphénylcarbazone comme indicateur.

4 REACTIFS

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

4.1 Acide nitrique, p 1,40 g/ml environ, solution a 68 %
{m/m) ou 14 N environ.

4.2 Acide nitrique, solution 2 N environ.

4.3 Chlorure de sodium, solution étalon de référence
0,1 N.

Peser, a 0,1 mg preés, 5,844 3 g de chlorure de sodium séché
au préalable pendant 1h a 500 °C puis refroidi dans un
dessiccateur, les dissoudre dans de I'eau dans une fiole
jaugée de 1 000 ml, compléter au volume et homogénéiser.

4.4 Témoin de virage

Préparer ce témoin au moment de 'emploi. Introduire, dans
une fiole conique de 500 ml, 200 m! d’eau, 3 gouttes de la
solution de bleu de bromophénol (4.6) et de la solution
d’acide nitrique (4.2}, ajoutée goutte a goutte, jusqu’a
viragesdu bleu au jaune. Ajouter un excés de 3 gouttes de
cet acide, 0,5 & 1,0 ml de la solution de diphénylcarbazone
(4.7) et le volume de la solution titrée de nitrate

de mercure(ll) (4.5), contenue dans une burette, nécessaire
pour faire virer la solution du jaune au mauve {soit
1 goutte).

4.5 Nitrate de mercure(ll), solution titrée 0,1 N.

4.5.1 Préparation de la solution

Peser 10,85+ 0,01 g d’oxyde de mercure(ll) (HgO) et les
dissoudre_dans 10 mi de la solution d’acide nitrique (4.1},
compléter, \le volume a 1000ml, en fiole jaugée, et
homogénéiser.

Etalonner/cette solution d’aprés le mode opératoire décrit
au paragraphe 4.5.2 et l'ajuster éventuellement au titre
exact.

A52E talonnage de /a solution

Introduire, dans une fiole conique de 500 ml, 40,0 ml de la
solution étalon de référence de chlorure de sodium (4.3),
160 ml d’eau et 3 gouttes de la solution de bleu de
bromophénol {4.6). Ajouter la solution d'acide nitrique
(4.2} goutte a goutte jusqu’a virage de l'indicateur du bleu
au jaune, ajouter un exceés de 3 gouttes de cet acide puis un
volume de la solution de diphénylcarbazone (4.7} identique
a celui introduit dans le témoin de virage (4.4). Titrer le
chlorure a V'aide de la solution de nitrate de mercure(ll) a
étalonner (4.5.1) jusqu’a égalité de teintes mauves avec le
témoin de virage (4.4) et décompter le volume de fla
solution de nitrate de mercure(ll) (4.5.1) introduit lors de la
préparation de ce témoin de virage (1 goutte environ).

Le volume correspondant au titre spécifié est 40,60 mi.

4.6 Bleu de bromophénol, solution a 1 g/l dans I’éthanol a
95 % (V/V).

4.7 Diphénylcarbazone, solution a 5 g/l dans |'éthanol a
95 % (V/V).

Conserver cette solution au réfrigérateur, et la remplacer
lorsqu’elle ne donne plus de virage suffisamment net.

5 APPAREILLAGE

Matériel courant de laboratoire.
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6 MODE OPERATOIRE
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Le chlorate de sodium est un comburant. Eviter de le
conserver ou de le manipuler & proximité d'une source de
chaieur. Eviter égaiement tout contact du sel ou de ses
solutions avec des matiéres combustibles (vétements, bois,
paille, chiffons, matiéres grasses, etc) qui risquent de
s'enflammer ou de provoquer par la suite un mélange
explosif. Laver a grande eau toute matiére imprégnée
accidentellement de chlorate de sodium.

6.2 Prise d’essai

Peser, &3 0,1 g prés, 10 g de 'échantillon pour essai.

6.3 Dosage

6.3.1 Préparation de la solution d’essai

Introduire la prise d’essai (6.2) dans une fiole conique de
500 ml. Ajouter 200 ml d‘eau, 3 gouttes de la-solution.de
bleu de bromophénol (4.6), puis de la solution d‘acide
nitrique (4.2) jusqu'a virage du bleu au jaune, et enfin un
exces de 3 gouttes de cet acide.

6.3.2 Titrage

Ajouter, a la solution obtenue, un volume de la solution de
diphénylcarbazone (4.7) identique & celui introduit dans le
témoin de virage (4.4) et titrer le chlorure a l'aide de la
solution titrée de nitrate de mercure(l1} (4.5) jusqu‘a égalité
de teintes mauves avec le témoin de virage (4.4).

7 EXPRESSION DES RESULTATS

La teneur en chlorures, exprimée en chlorure de sodium

(Nn(‘tl) est donnde en nourcenta
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m est la masse, en grammes, de |a prise d’essai {6.2);

Vo est le volume, en millilitres, de la solution titrée de
nitrate de mercure(ll) (4.5) utilisé pour le titrage;

V, est le volume, en mitlili
nitrate de mercure(ll) (4.
virage (4.4);

litres, de ia solution titrée de
5) utilisé pour le témoin de

0,005 844 est la masse, en grammes, de chlorure de
sodium correspondant 4 1 ml de solution titrée de
nitrate de mercure(ll) 0,1 N.

Exprimer le résultat avec deux décimales.

8 PROCES-VERBAL D'ESSAI

L.e. 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
exprimeés;

¢)-"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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