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Avant-propos

L'ISO (Organisation internationale de normalisation) est une fédération
mondiale d'organismes nationaux de normalisation (comités membres de
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étude a le droit de faire partie du comité technique créé a cet effet. Les
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bore étroitement avec la Commission électrotechnique internationale (CEl)
en ce qui concerne la normalisation électrotechnique.

Les projets de Normes internationales adoptés par les comités techniques
sont soumis aux comités membres pour vote. Leur publication comme
Normes internationales requiert;['approbation de 75 9% au moins des/co-
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ISO/TC 35, Peintures et vernis, sous-comité SC 2, Pigments et matieres
de charge.
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1 Domaine d'application

La présente Norme internationale spécifie les carac-
téristiques et les méthodes d'essai correspondantes
pour les pigments de bleu de Prusse.

2 Références normatives

Les normes suivantes contiennent des dispositions
qui, par suite de la référence qui en &st faite;) consti
tuent des dispositions valables pour la présente
Norme internationale. Au moment de la publication,
les éditions indiquées  étaient en vigueur. Toute
norme est sujette a révision et les parties prenantes
des accords fondés sur la présente Norme internatio-
nale sont invitées a rechercher la possibilité d'appli-
quer les éditions les plus récentes des normes
indiguées ci-aprés. Les membres de la CEl et de I'ISO
possédent le registre des Normes internationales en
vigueur & un moment donné.

ISO 385-1:1984, Verrerie de laboratoire — Burettes
— Partie 1: Spécifications générales.

SO 648:1977, Verrerie de laboratoire — Pipettes & un
trait.

ISO 787-1:1982, Méthodes générales d’essai des
pigments et matiéres de charge — Partie 1. Compa-
raison de la couleur des pigments.

ISO 787-2:1981, Méthodes générales d’essai des
pigments et matiéres de charge — Partie 2: Déter-
mination des matiéres volatiles a 105 °C.

ISO 787-3:1979, Méthodes générales d'essai des
pigments et des matieres de charge — Partie 3: Dé-
termination des matiéres solubles dans I'eau — Mé-
thode par extraction a chaud.

1) A publier. (Révision de I'lSO 842:1984)

ISO 787-4:1981, Meéthodes générales d’essai des
pigments et matieres de charge — Partie 4: Déter-
mination de [l'acidité ou de lalcalinité de [‘extrait
aqueux.

[SO 787-5:1980, Meéthodes générales d’'essai des
pigments et matiéres de charge — Partie 5: Déter-
mination de la prise d’huile.

ISO 787-16:1986, Méthodes générales d'essai des
pigments| et matieres de charge — Partie 16: Déter-
mination du pouvoir colorant relatif (ou valeur de co-
loration équivalente) et de la couleur dégradée des

pigments colorés . — Méthode de comparaison vi-
suelle.
ISO 842:—", Matieres premieres pour peintures et

vernis — Echantillonnage.

ISO 1042:1983, Verrerie de laboratoire — Fioles jau-
gées a un trait.

ISO 3696:1987, Eau pour laboratoire & usage analyti-
gue — Spécification et méthodes d‘essai.

ISO 8780-2:1990, Pigments et matiéres de charge —
Méthodes de dispersion pour évaluer la dispersibilité
— Partie 2: Dispersion a l'aide d’'une machine a se-
COUSSES.

3 Définition
Pour les besoins de la présente Norme internationale,

la définition suivante s'applique.

3.1 pigment de bleu de Prusse: Pigment formé par
fa réaction de sels de fer avec des ions
hexacyanoferrate(ll} ou hexacyanoferrate(lll}, suivie,
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si nécessaire, d'un traitement a {'aide d'agents oxy-
dants.

4 Caractéristiques requises et leurs
tolérances

4.1 Composition

Le pigment doit renfermer essentiellement du bleu
de Prusse comme défini en 3.1. Le pigment, aprés
séchage selon 9.1 et examen selon les articles 7 et
8, doit répondre aux caractéristiques suivantes:

a) La somme des teneurs en ions fer(ll) et fer{lli)
{teneur de base en fer) et de la teneur en com-
plexe hexacyanoferrate(ll} [exprimé en Fe(CN)g]
ne doit pas étre inférieure 8 70 % (m/m).

b) La teneur totale en fer (exprimé en Fe) ne doit pas
étre inférieure a 30 % (m/m).

Le pigment, examiné selon la technique décrite dans
I'article 6, doit étre exempt de matiére colorante.

NOTE 1 Le pigment peut renfermer’ dées, “substances
ajoutées lors de sa fabrication afin d'améliorer sa qualité ou
ses propriétés, ou les deux.

4.2 Aspect

Le produit doit se présenter sous la forme d'une
poudre séche et lisse ou dans un état tel qu'il puisse
étre amené a cet aspect en l'écrasant avec un cou-
teau a palette mais sans le broyer.

4.3 Autres caractéristiques

4.3.1 Pour les bleus de Prusse conformes a la pré-
sente Norme internationale, les caractéristiques re-
quises sont données dans le tableaul et les
caractéristiqgues a convenir sont énumérées dans le
tableau 2. Ces derniéres doivent étre spécifiées aprés
accord entre les parties intéressées.

4.3.2 Le pigment de référence agréé auquel il est
fait référence dans le tableau 2 doit répondre aux ca-
ractéristigues du tableau 1.

5 Echantillonnage

Prélever un échantillon représentatif du produit a es-
sayer, selon I'ISO 842.
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6 Identification

6.1 Réactifs

Au cours de I'analyse, utiliser uniguement des réactifs
de qualité analytique reconnue, et de I'eau d'au moins
qualité 3 selon I'ISO 3696.

AVERTISSEMENT — Utiliser les réactifs confor-
mément aux réglementations d'hygiéne et de sé-
curité en vigueur.

6.1.1 Hydroxyde de sodium, solution a 50 g/l.

6.1.2 Acide chlorhydrique, dilué 1 + 1.

Ajouter un volume d'acide chlorhydrique concentré
[a environ 37 % (m/m), p ~ 1,19 g/ml] a un égal vo-
lume d'eau.

6.2 Appareillage

Matériel courant de laboratoire.

6.3 - Mode opératoire

Mettre environ 0,1 g de pigment dans un bécher de
50lmbet ajouter 15 ml de la solution d'hydroxyde de
sodium’(6:101) - Chauffer jusqgu’'a ébullition et continuer
aochaufferpendant 5 min. Vérifier que la coloration
bleue a complétement disparu en examinant le liquide
dans le bécher placé devant un fond blanc éclairé. Ne
pas tenir compte d'un précipité brun rougeétre qui
pourrait se former, indiquant la présence d'hydroxyde
de fer{lll).

NOTE 2  La persistance de la coloration bleue dénote la
présence d'un autre pigment qui n'est pas du bleu de
Prusse comme défini dans l'article 3.

Refroidir le liquide dans le bécher et ajouter lentement
I'acide chlorhydrique dilué (6.1.2) jusqu'a ce que le li-
quide soit franchement acide au papier de tournesol.
Examiner si la coloration caractéristique du bleu de
Prusse se reforme.

6.4 Expression des résultats

Noter si I'échantillon est complétement décoloré par
le traitement a l'alcali et si la couleur revient par aci-
dification.
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Tableau 1 — Caractéristiques requises

trait aqueux

Caractéristique Unité Prescription Méthode d'essai
Perte au feu w(VM) % (m/m) 2,0 <wlVM) < 6,0 Voir article 9
Matieres solubles dans I'eau | % (m/m) 2 max. SO 787-3
{extraction a chaud)
Acidité ou alcalinité de I'ex- m! de solution a 0,1 mol/l 20 ml max. ISO 787-4

pour 100 g de pigment

Tableau 2 — Caractéristiques a convenir

Pouvoir colorant
relatif

les parties inté-
ressees

Caractéristique Prescription Méthod_e
d'essai
Couleur Egale 2 celle de 1SO 787-1
I'échantillon
Couleur dégra- agréé (voir 4.3.2)
dée avec une tolé-
rance agréée par ISO 787-16

Ne doit pas étre

Faciljté de dis- |nfelr|,eure a celle Voit stz o
persion de I'échantillon
agréé (voir 4.3.2)
Ne doit pas. dif-
férer de plus de
[+
prise dhuile | 10 2 delavaleur | g 7675

agréée par les
parties intéres-

sées

7 Détermination de la somme des
teneurs en ions fer(ll) et fer(lll) {teneur de
base en fer) et de la teneur en complexe
hexacyanoferrate(ll)

Pour la détermination de la teneur de base en fer et
de la teneur en complexe hexacyanoferrate(ll) de fer,
deux méthodes sont prévues. La méthode A (7.1} doit
étre utilisée comme méthode de référence en cas de
litige.

NOTE 3 Il est recommandé que le mercure soit éliminé
des solutions résiduelles avant d'étre évacuées a |'égout.
Un mode opératoire préconisé est donné dans l'annexe A.

7.1 Méthode A

7.1.1 Principe

Une prise d'essai est décomposée par une solution
aqueuse d'hydroxyde de potassium a froid, afin de
former de I'hydroxyde de fer insoluble et de
I'nexacyanoferrate(ll) de potassium soluble.

L'hydroxyde de fer est dissous dans I'acide chlorhy-
drigue. Le fer(lll) est réduit en fer(il) par une solution
de chlorure d'étain(ll) et le fer(il) est titré avec une
solution’ de /dichremate de potassium, en utilisant le
diphénylaminesulfonate de baryum comme indicateur.

L'hexacyanoferrate(ll) de potassium est oxydé en
hexacyanoferrate(lll) par une solution de permanga-
nate de potassium. Un volume donné de solution
d4odure de’potassiumt’est ajouté a la solution et l'iode
libere est titré avec une solution de thiosulfate de so-
dium.

7.1.2 Réactifs

Au cours de I'analyse, utiliser uniguement des réactifs
de qualité analytique reconnue, et de I'eau d'au moins
qualité 3 selon I''SO 3696.

AVERTISSEMENT — Utiliser les réactifs confor-
mément aux réglementations d'hygiéne et de sé-
curité en vigueur.

7.1.2.1 Acide chlorhydrique, concentré, a environ
37 % (m/m), p = 1,19 g/ml.

7.1.2.2 Acide chlorhydrique, dilué 1 + 1.

Ajouter un volume d'acide chlorhydrique concentré
(7.1.2.1) a un égal volume d'eau.

7.1.23 Acides sulfurique et orthophosphorique,
mélange.

Meélanger avec précaution 310 ml d'acide sulfurique
[a environ 96 % (m/m), p =~ 1,84 g/ml)] & 250 ml
d'acide orthophosphorique concentré (H;PO,) [a en-
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viron 85 % (m/m), p =~ 1,70 g/ml]. Ajouter lentement
le mélange a environ 400 ml d'eau et diluer avec de
I'eau jusqu'a 1 litre.

7.1.2.4 Hydroxyde de potassium, solution a
10 % (m/m).

7.1.25 lodure de solution  a
10 % {(m/m).

potassium,

7.1.2.6 Acétate de sodium, solution.

Dissoudre 500 g d'acétate de sodium cristallisé dans
1 000 mi d'eau.

7.1.2.7 Chlorure de mercure(ll}), solution saturée
(60 g/l & 100 g/h).

7.1.2.8 Chlorure d'étain(llj, solution & 100 g/l

Dissoudre 50 g de chlorure d'étain(ll) dihydraté
{SnCl,,2H,0) dans 300 ml d'acide chlorhydrique
(7.1.2.1} et diluer avec de I'eau jusqu'a 500 ml.

Conserver la solution limpide dans lune bouteille/a col
rodé, contenant un peut d'étain metallique.

7.1.2.9 Thiosulfate de sodium, solution titrée,

7.1.2.10 Permanganate de potassium, solutionoti
trée, c(1/5 KMnQ,4) = 0,1 mol/l.

7.1.2.11 Dichromate de potassium, solution titrée,
¢(1/6 K,Cr,05) = 0,1 mol/l.

7.1.2.12 Sulfate de zinc, solution.

Dissoudre 25 g de sulfate de zinc heptahydraté
{ZnSQ,,7H,0) dans 100 ml d'eau.

7.1.2.13 Diphénylaminesulfonate de baryum, so-
lution d'indicateur.

Préparer une solution aqueuse de diphényl-
aminesulfonate de baryum a 0,4 % (m/m) et filtrer la
solution.

7.1.2.14 Amidon, dissous dans l'eau chaude pour
donner une solution a 10 g/l, ou amidon pulvérisé,
soluble dans I|'eau froide (par exemple amidon
Zulkowsky).

7.1.3 Appareillage

Matériel courant de laboratoire et verrerie conforme
aux prescriptions de I'lSO 385-1, ainsi que
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7.1.3.1 Entonnoir a filtration.

7.1.3.2 Fiole ou flacon, a col rodé, de 1 500 ml de
capacité.

7.1.4 Mode opératoire

7.1.4.1 Opérations préliminaires

Effectuer la détermination en double.

Peser, a 1 mg prés, environ 1g de [|'échantillon
{article 5) dans un bécher de 100 ml. Ajouter 20 ml
de la solution d'hydroxyde de potassium (7.1.2.4).
Agiter le mélange avec soin a l'aide d'une baguette
de verre a extrémité aplatie et laisser reposer pendant
2 h. Ecraser de temps & autre les conglomérats au
fond du bécher a l'aide de la baguette de verre. Lors-
gue tout le bleu de Prusse est décomposé, filtrer la
solution dans I'entonnoir a filtration (7.1.3.1) garni d'un
papier filtre pour filtration moyenne et laver a I'eau le
bécher, la baguette et le résidu plusieurs fois jusgu'a
ce que les eaux de lavage soient incolores et neutres.
Ajouter les eaux de lavage au filtrat.

Utiliser le résidu ainsi obtenu pour la détermination
de latsomme, des teneurs en ions fer{ll) et fer(ill) (te-
neur de base en fer) (7.1.4.2) et le filtrat pour la dé-
termination de la teneur en complexe hexacyano-
ferrate(ll) de fer (7.1.4.3).

7.1.4.2 Détermination de la somme des teneurs
en ions fer(ll) et fer(lll) (teneur de base en fer)

Extraire le résidu sur le papier filtre a I'aide de |'acide
chlorhydrique dilué 1+ 1 (7.1.2.2) chaud, en re-
cueillant I'extrait dans une fiole conique et en faisant
en sorte d'obtenir le plus petit volume possible.

NOTE 4  La coloration bleue de {'extrait acide est le signe
que le résidu n'a pas été correctement lavé. L'essai doit
alors étre répété en prenant de nouveau 1 g d'échantillon.

Chauffer la solution jusgu'a ébullition et ajouter la so-
fution de chlorure d'étain(ll) (7.1.2.8) goutte & goutte
jusqu'a ce que la solution soit juste décolorée, puis
ajouter deux gouttes en excés. Garder la solution au
chaud pendant |'addition du chlorure d'étain{il). Re-
froidir rapidement la solution jusqu'a la température
ambiante, ajouter 5 ml de la solution de chlorure de
mercure(ll) (7.1.2.7), mélanger avec soin et laver &
I'eau froide les parois de la fiole conique. Laisser la
solution reposer pendant 1 min et ajouter 40 ml du
mélange d'acides sulfurique et orthophosphorique
(7.1.2.3). Diluer avec de I'eau de 100 ml & 200 ml se-
lon la quantité de fer présente. Ajouter 0,2 ml a
0.4 m! de la solution d'indicateur (7.1.2.13) et titrer
avec la solution de dichromate de potassium
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(7.1.2.11) jusgu'a ce que la solution devienne plus
sombre. Compléter le titrage en ajoutant de la solution
de dichromate de potassium goutte a goutte jusqu'a
obtention d'une coloration violette permanente.
Soustraire 0,01 ml de la valeur obtenue pour chaque
0.1 ml de solution d'indicateur utilisé.

7.1.4.3 Détermination de la teneur en complexe
hexacyanoferrate(ll)

Transférer le filtrat obtenu selon 7.1.4.1 dans un
flacon ou une fiole a col rodé (7.1.3.2), diluer a
800 ml avec de l'eau et ajouter 30 ml d'acide chlor-
hydrique concentré (7.1.2.1) et 90 ml de la solution
d'acétate de sodium (7.1.2.6). Ajouter de la solution
de permanganate de potassium (7.1.2.10) en excés,
c'est-3-dire jusqu'a obtention d'une couleur caracté-
ristigue brun rougeatre et que la turbidité du début
disparaisse. Ajouter ensuite 20 ml de la solution d'io-
dure de potassium (7.1.2.5) et laisser reposer le mé-
lange pendant 4 min. Titrer l'iode libéré par I'excés de
permanganate & l'aide de la solution de thiosulfate de
sodium (7.1.2.9).

Ajouter a la solution 20iml @acide  chlorhydrigue
concentré (7.1.2.1), 20 ml de la solution d'iodure de
potassium (7.1.2.5) et 20 ml de la solution'de (sulfate
de zinc {7.1.2.12) et laisser reposer la solution opague
pendant 3 min. Ajouter soit 50 mg d'amidon seluble
dans l'eau froide, soit 3.0u/4.gouttes de la.solution
d'amidon (7.1.2.14) et titrer I'iode libéré avec)la solus
tion de thiosulfate de sodium (7.1.2.9). Noter le vo-
lume de solution de thiosulfate de sodium utilisé

(V2).
7.1.5 Expression des résuitats

7.1.5.1 Somme des teneurs en ions fer(ll) et
fer(lll} (teneur de base en fer)

7.1.5.1.1 Calcul

Calculer la somme des teneurs en ions fer(ll) et fer(il!)
(teneur de base en fer) w(Fe), exprimée en pourcen-
tage en masse, du pigment a ['aide de I'équation

V, x 0,658 5 x 1072

w(Fe) x 100

ou
m est la masse, en grammes, de la prise
d'essai;

Vi est le volume, en millilitres, de la solution
de dichromate de potassium (7.1.2.11) uti-
lisé au cours de la détermination;

ISO 2495:1995(F)

0,558 b x 10~ 2 est le facteur de conversion des
millilitres de la solution de dichromate de
potassium en grammes de Fe.

Calculer la moyenne des deux résultats et donner le
résultat final 4 0,1 % (m/m) preés.

7.1.5.1.2 Fidélité

Aucune donnée de fidélité n'est disponible ac-
tuellement.

7.1.5.2 Teneur en complexe hexacyanoferrate(ll)

7.1.5.2.1 Calcul

Calculer la teneur en complexe hexacyanoferrate(ll)
w[Fe(CN)s], exprimée en pourcentage en masse, du
pigment a l'aide de I'équation

Vo x 2,119 x 1072

w[Fe(CN)g] = , x 100
ou
m est la masse, en grammes, de la prise
d'essai;
Vs est le volume, en millilitres, de la solution
de thiosulfate de sodium (7.1.2.9) utilisé
au cours du second titrage (voir note 5);
2,119 x 10”2 est le facteur de conversion des
millilitres de la solution de thiosuifate de
sodium en grammes de [Fe(CN)g].
NOTE 5 On utilise pour le calcul le volume de la solution

de thiosulfate de sodium nécessaire au second titrage. Si
on utilise ie volume nécessaire au premier titrage (c'est-a-
dire la différence entre les valeurs obtenues pour le per-
manganate et le thiosulfate), le résultat calculé peut étre
supérieur & la valeur vraie; cela est di 4 la présence de tra-
ces de matiéres organiques dont |'oxydation par le perman-
ganate augmente la teneur apparente en complexe
hexacyanoferrate(ll).

Tout excés de thiosulfate lors du premier titrage entrainera
une erreur de sens opposé lors du second titrage.

Calculer la moyenne des deux résultats et donner le
resultat final @ 0,1 % (m/m) prés.
7.1.5.2.2 Fidélite

Aucune donnée de fidélité n'est disponible ac-
tuellement.
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7.2 Méthode B

7.2.1 Détermination de la somme des teneurs en
ions fer(ll} et fer(ill) (teneur de base en fer)

7.2.1.1 Principe

Une prise d'essai est décomposée par une solution
aqueuse d'hydroxyde de sodium, afin de former de
I'hydroxyde de fer insoluble.

L'hydroxyde de fer est dissous dans |'acide chlorhy-
drique. Le fer(lll) est réduit en fer(ll} par une solution
de chiorure d'étain{ll) et le fer(ll} est titré avec une
solution de permanganate de potassium.

7.21.2 Réactifs

Au cours de I'analyse, utiliser uniguement des réactifs
de qualité analytique reconnue, et de 'eau d'au moins
qualité 3 selon I'ISO 3696.

AVERTISSEMENT — Utiliser les réactifs confor-
mément aux réglementations d’hygiéne et de sé-
curité en vigueur.

7.2.1.2.1 Hydroxyde de sodium, solution,
c(NaOH) =~ 2 mol/l.

7.2.1.2.2 Acide chlorhydrique, a environ
25 % (m/m), p = 1,125 g/ml.

7.2.1.2.3 Chlorure d'étain(ll), solution a 100 g/i.

Dissoudre 50 g de chlorure d'étain(ll} dihydraté
(SnCl,,2H,0) dans 300 ml d'acide chlorhydrique
concentré [a environ 37 % (m/m), p =~ 1,19 g/ml] et
diluer avec de i'eau jusqu'a 500 ml.

Conserver la solution limpide dans une bouteille a col
rodé, contenant un peu d'étain métallique.

7.2.1.2.4 Chlorure de mercure(ll), solution saturée
(60 g/l a 100 g/l).

7.2.1.2.5 Sulfate de manganése/acides sulfurique
et orthophosphorique, mélange.

Dissoudre 45g de sulfate de manganese
monohydraté (MnSQO,,H,0) dans de I'eau. Ajouter a
cette solution 138 ml d'acide orthophosphorique [a
environ 85 % {m/m), p =~ 1,70 g/ml] et 130 ml d'acide
sulfurique [a environ 96 % (m/m), p =~ 1,84 g/ml] et
diluer avec de 1'eau jusqu'a 1 litre.

7.2.1.2.6 Permanganate de potassium, solution ti-
trée, c(1/5 KMnO,4) = 0,1 mol/l.
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7.2.1.3 Appareillage

Matériel courant de laboratoire et verrerie conforme
aux prescriptions de 'lSO 385-1.

7.2.1.4 Mode opératoire

Effectuer la détermination en double.

Peser, 8 1 mg prés, environ 1 g de 'échantillon (article
5) dans un bécher de 100 ml. Ajouter 10 ml de la so-
lution d'hydroxyde de sodium (7.2.1.2.1) et porter a
ébullition. Laisser bouillir quelgues minutes.

Filtrer sur un papier filtre & texture large et laver le
résidu sur le filtre avec de I'eau chaude jusqu'a ce
gu'il n'y ait plus de trace d'alcali. Jeter le filtrat et les
eaux de lavage.

Dissoudre le résidu sur le filtre dans de |'acide chlor-
hydrigue (7.2.1.2.2). Chauffer la solution jusqu'a ébul-
lition et ajouter la solution de chlorure d'étain(ll)
{7.2.1.2.3) goutte a goutte jusqu'a ce que la solution
soit juste décolorée. Diluer avec de l'eau et, au bout
d'environ 2'min, ‘ajouter’15 ml de la solution de chlo-
rure.de mercure(ll) (7.2.1.2.4).

Le précipité formé doit étre blanc. S'il est gris ou noir,
celaest db a la réduction du chlorure de mercure(l)
en/simercure 3-métalliguey | par excés de chlorure
détainfll)porecommencer alors la détermination en
utilisant un plus petit volume de la solution de chlo-
rure d'étain(ll).

Diluer a environ 600 mi avec de l'eau et ajouter
15 ml du mélange sulfate de manganese/acides sul-
furique et orthophosphorique (7.2.1.2.5). Titrer avec la
solution de permanganate de potassium (7.2.1.2.6)
jusqu'a apparition d'une coloration rose persistante.
Noter le volume de solution de permanganate de po-
tassium utilisé (V3).

7.2.1.5 Expression des résultats

7.2.1.5.1 Calcul

Calculer la somme des teneurs en ions fer(ll) et fer(lll)
{teneur de base en fer) w(Fe), exprimée en pourcen-
tage en masse, du pigment a l'aide de |'équation

V3% 0,5585x 1077
B my

w(Fe) x 100

ou

m, est la masse, en grammes, de la prise
d'essai;
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V3 est le volume, en millilitres, de la solution
de permanganate de potassium (7.2.1.2.6)
utilisé au cours de la détermination;

0,558 b x 10~ 2 est le facteur de conversion des
millilitres de la solution de permanganate
de potassium en grammes de Fe.

Calculer la moyenne des deux résultats et donner le
résultat final & 0,1 % (m/m) prés.

7.2.1.5.2 Fidélité

Aucune donnée de fidélité n'est disponible ac-
tuellement.

7.2.2 Détermination de la teneur en complexe
hexacyanoferrate(ll)

AVERTISSEMENT — La méthode prescrite ci-
aprés doit étre utilisée par des chimistes qualifiés
ou du personnel bien entrainé ou encadré. Les
produits et les techniques utilisés peuvent étre
dangereux pour la santé si les précautions d'usage
ne sont pas prises. L'attention|est.attirée 'sur)les
dangers présentés par l'acide cyanhydrique et ses
sels.

7.2.2.1 Principe

Une prise d'essai est décomposée par une solution
aqueuse d'hydroxyde de sodium, afin de former de
I'hydroxyde de fer inscluble et de TI'hexacyano-
ferrate(ll) de sodium soluble.

L'hexacyanoferrate(ll}) de sodium est transformé suc-
cessivement en cyanure de mercure{ll), en acide
cyanhydrique et en cyanure de sodium. Le cyanure
de sodium est titré avec une solution de nitrate d'ar-
gent, en utilisant I'iodure de potassium comme indi-
cateur.

7.2.2.2 Réactifs

Au cours de I'analyse, utiliser uniquement des réactifs
de qualité analytique reconnue, et de I'eau d'au moins
qualité 3 selon I'1SO 3696.

AVERTISSEMENT — Utiliser les réactifs confor-
mément aux réglementations d'hygiéne et de sé-
curité en vigueur.

7.2.2.2.1 Hydroxyde de sodium, solution,
¢(NaOH) =~ 2 mol/l.

7.2.2.2.2 Hydroxyde de sodium, solution,
c(NaOH) =~ 8 mol/l.
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7.2.2.2.3 Chlorure de magnésium, solution,
c¢(MgCl,) =~ 1,5 mol/l.

7.2.2.2.4 Chlorure de mercure(ll), solution,
¢(HgCly) =~ 0,05 mol/l.

7.2.2.2.5 Acide sulfurique, solution,

7.2.2.2.6 lodure de potassium, solution,
c(Kl) = 0,25 mol/l.

7.2.2.2.7 Nitrate d'argent, solution titrée,
c(AgNO;) = 0,1 mol/l.

71.2.2.3 Appareillage

Mateériel courant de laboratoire et verrerie conforme
aux prescriptions de I'lSO 385-1 ou de I'ISO 1042 se-
lon le cas, ainsi que

7.2.2.3.1 Ballon a distiller, a col rodé, de 500 mi de
capacité.

7.2.2.3.2', Appareillage de distillation, a joints en
verre rodés, comprenant une colonne a distiller avec
une'‘ampoule a introduire, un réfrigérant d'Allihn et
une fiole pour recueillir le distillat {fiole de Volhard ou
équivalent).

7:2.24 Mode opératoire

Effectuer la détermination en double.

Peser, a 1 mg prés, environ 1 g de I'échantillon {article
5) dans un bécher de 100 ml. Ajouter 10 mi de la so-
lution d'hydroxyde de sodium (7.2.2.2.1) et porter &
ébullition. Laisser bouillir quelgues minutes.

Filtrer sur un papier filtre a texture large et laver le
résidu sur le filtre avec de l'eau chaude jusqu'a ce
gu'il n'y ait plus de trace d'alcali. Recueillir le filtrat et
les eaux de lavage dans une fiole jaugée a un trait de
250 ml et compléter avec de l'eau jusqu'au trait re-
pére.

A I'aide d'une pipette, introduire 25 ml de la solution
ainsi obtenue dans le ballon a distiller (7.2.2.3.1) et
ajouter 15 ml de la solution d'hydroxyde de sodium
(7.2.2.2.2), 100 ml d'eau chaude et 30ml de la solution
de chlorure de magnésium (7.2.2.2.3).

Porter a ébullition la solution (qui contient & présent
['hydroxyde de magnésium précipité) pendant 5 min
et ajouter 100 ml de la solution de chlorure de
mercure(ll) {7.2.2.2.4). Laisser bouillir pendant 5 min
a 10 min. L'hexacyanoferrate(ll) de sodium s'est alors
transformé en cyanure de mercurel(ll).
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