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NORME INTERNATIONALE

I1SO 2522-1974 (F)

Tritolyl phosphate a usage industriel — Dosage des phénols
libres apparents — Méthode volumeétrique

1 OBJET ET DOMAINE D‘APPLICATION

La présente Norme Internationale spécifie une méthode
volumétrique de dosage des phénols libresiapparents dans(ie
tritolyl phosphate [{CH;.C4H,);PO,] & usage industriel.

NOTE — Cette méthode permet de doser uniquement les phénols
qui sont capables de réaction aux positions 2,4 et 6:(—0H =/1).

2 PRINCIPE

Extraction des phénols libres d'une prise d’essai a l'aide
d’une solution d’hydroxyde de sodium. Bromuration de ces
phénols avec wune solution de bromure-bromate de
potassium en milieu acide. Titrage de |'excés de brome,
aprés réaction avec l'iodure de potassium, par une solution
titrée de thiosulfate de sodium.

3 REACTIFS

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

3.1 Chloroforme.

3.2 Acide chlorhydrique, p 1,19 g/ml environ, soiution a
38 % (m/m) ou 12 N environ.

3.3 Hydroxyde de sodium, solution a 25 g/l.
3.4 lodure de potassium, solution a 100 g/I.

3.5 Bromure-bromate de potassium, sofution.

Dissoudre dans 'eau 0,6 g de bromate de potassiumet 3,0 g
de bromure de potassium et compléter le volume a
1 000 mi.

3:6  Thiosulfate de sodium, solution titrée 0,02 N.

371 Empois d'amidon, solution & 2,5 g/I.

4 APPAREILLAGE

Matériel courant de laboratoire, et

4.1 Fiole a iode, capacité 500 mi.

5 MODE OPERATOIRE

5.1 Prise d’essai

Peser, a 0,01 g prés, 10,0 g d’échantillon pour laboratoire.

B.2 Essai a blanc

Effectuer, en méme temps que I'analyse, un essai a blanc en
remplacant 50 ml de I'extrait filtré (6.3) par 50 m! d’eau,
mais en procédant exactement de la maniére décrite en 5.3
et 5.4,

5.3 Préparation de la solution d'essai

Agiter énergiquement la prise d’essai (5.1) durant 3 min
avec 50 ml de solution d’hydroxyde de sodium (3.3) dans
une fiole jaugée de 100 ml. Compléter au volume avec de
'eau et homogénéiser. Filtrer la couche agueuse a travers
un papier fiitre humide (plus d'une fois si c’est nécessaire)
jusqu’a ce qu’elle soit claire.
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5.4 Dosage

Transvaser 50,0 mi de extrait filtré (5.3) dans la ficle (4.1)
et ajouter 20,0 mi de la solution de bromure-bromate de
potassium (3.5). Acidifier avec 5 ml de la solution d’acide
chlorhydrique (3.2) et boucher immédiatement. Agiter
soigneusement e mélange, remplir d’eau la coupe de la fiole
et laisser reposer durant 15 min.

Enlever le bouchon avec précaution, ajouter 10 ml de la
solution d’iodure de potassium (3.4), agiter et laver le
bouchon et les parois de la fiole. §’il y a un précipité blanc,
ajouter également 1 ml de chloroforme (3.1). Titrer a I'aide
de la solution titrée de thiosuifate de sodium (3.6). A
I'approche du point final, bien agiter la fiole et utiliser
comme indicateur 1'empois d’amidon (3.7). Le point final
correspond a la disparition de la coloration bleue.

6 EXPRESSION DES RESULTATS

La teneur en phénols libres apparents, exprimée en
pourcentage en masse de phénol, est donnée, par la formule

9
56x31,3x 1078 (V, — V,) x 100 = 0,005 643 x (V,=V,)

ol

V, est le volume, en millilitres, de la solution titrée de
thiosulfate de sodium (3.6) utilisé pour I'essai a blafc;

V, est le volume, en millilitres, de la solution titrée de
thiosulfate de sodium (3.6) utilisé pour le dosage;

31,3x 1076 est la masse, en grammes, de phénol
correspondant @ 1ml de solution titrée 0,02N de
thiosulfate de sodium;

9 . .
5 est le rapport entre le volume de la solution d’essai

(90 ml) et la fraction prélevée pour le titrage {50 ml),
divisé par la masse (10 g) de la prise d'essai.

7 PROCES-VERBAL D’ESSAI

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

a) référence de la méthode employée;

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

¢) compte-rendu de tous  détails
éventuellement relevés au cours de |’essai;

particuliers

d)"“compte-rendu de'tdutes opérations non prévues dans
la présente Norme Internationale ou toutes opérations
facultatives.

ANNEXE

Ce document fait partie de la série suivante concernant les méthodes d'essais du tritolyl phosphate a usage industriel : el :

La liste des documents déja préparés est la suivante :

1SO 2520 — Liste des méthodes d’essars.

1SO 2521 — Détermination de I'acidité au rouge de phénol — Méthode volumétrigue.

ISO 2522 — Dosage des phénols libres apparents — Méthode volumétrique.
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