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NORME INTERNATIONALE

1SO 2886-1973 (F)

Acétaldéhyde a usage industriel — Dosage du fer —
Méthode photométrique au 2,2'-bipyridyle

1 OBJET ET DOMAINE D'APPLICATION

La présente Norme Internationale spécifie une méthode
photométrique au 2,2"-bipyridyle pour ie dosage du fer
dans I'acétaldéhyde a usage industriel.

2 PRINCIPE

évaporation a sec d'une prise d'essai et dissolution
chlorhydrique du résidu. Réduction du fer trivalent a |'aide
de chlorure d’hydroxylammonium. Formation d’un
complexe  fer  bivalent  2,2-bipyridyle.  Mesurage
photométrique du complexescoloré a unegongueurd’onde
aux environs de 522 nm.

NOTE — Bien que cette méthode spécifie 1'emploi d'dn
spectrophotométre ou d‘un électrophotomeétre, il est permis

d’utiliser une méthode visuelle en comparant la solution d’essai a
une série de solutions étalons (voir Note en 6.4.3).

3 REACTIFS
Au cours de {"analyse, n’utiliser que de |'eau distillée ou de

I’eau de pureté équivalente.

3.1 Acide chlorhydrique, p 1,19 g/ml environ, solution a
38 % (m/m) environ.

3.2 Acide sulfurique, p 1,84 g/ml environ, solution a 96 %
{m/m) environ, diluée en volume a 1 + 6.

3.3 Chlorure d’hydroxylammonium, solution a 100 g/I.
3.4 Acétate d’'ammonium, solution a 500 g/!.

3.5 2,2'-bipyridyle, solution chlorhydrique a 5 g/i.

Dissoudre 0,59 de 2,2'-bipyridylde dans 100 ml d'une
solution M d’acide chiorhydrique.

3.6 Fer, solution étalon, correspondant a 0,01 g de Fe par
litre.

Dissoudre 0,702 g de sulfate de fer(ll) et d’ammonium
hexahydraté [(NH,4),50,.FeS0,4.6H,0] dans 25 ml de la
solution d’acide sulfurique (3.2), compléter le volume a
1 C00 ml dans une fiole jaugde et homogénéiser.

1) En préparation.

2) 1 bar = 100 kPa.

Prélever 100,0 ml de la solution ainsi obtenue et les
introduire dans une fiole jaugée de 1 000 ml, compléter au
volume et homogénéiser.

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

4 APPAREILLAGE

Matériel courant de laboratoire, et

4.1 Capsule en platine, capacité 150 ml environ.
4.2 Etuve électrique, réglable 4 110 + 2 °C.

4.3 “Spectrophotomeétre ou, en variante,

4.4 1 Photocolorimétre.

4.5 Agitateur, en fil de platine.

5 |ECHANTILLONNAGE

AVERTISSEMENT : L'acétaldéhyde émet des vapeurs irri-
tantes et est trés inflammable.

Suivre les principes indiqués en 1SO . . ., Produits chimiques
a usage industriel —Echantillonnage. 1)

L’acétaidéhyde liquide (point d’ébullition 20, 2 °C) excerce
une pression de vapeur d’'environ 1,5 bar2) 3 30 °C, et les
échantillons pour laboratoire doivent étre prélevés avec
précaution dans des fioles en acier inoxydable purgées a
'azote, propres, munies d'un bouchon vissé, et concues
pour résister a la pression interne produite par les
températures de stockage prévisibles. Les échantillons pour
essai ne doivent étre retirés des récipients qu'a une
température inférieure a 20 °C, 4 moins qu‘un égquipement
concu pour le transfert des liquides sous pression ne soit
employé et que le récipient ne soit muni d’une vanne de
raccordement a |'appareil récepteur.

6 MODE OPERATOIRE

6.1 Prise d’essai

Peser, a 1g prés, 100 ml environ de l'échantillon pour
laboratoire dans la capsule (4.1), propre, préalablement
séchée 3 |'étuve (4.2) réglée a 110 £ 2 °C, refroidie en
dessiccateur et pesée a 0,1 g preés.
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6.2 Essai a blanc

En méme temps que le dosage, effectuer un essai a blanc en
utilisant le méme procédé et les mémes quantités des
réactifs que celles employées lors du dosage.

6.3 Etablissement de la courbe d’étalonnage
6.3.1 Préparation des solutions témoins, pour mesurages

photométriques avec cuves de 1 cm.

Dans une série de sept fioles jaugées de 100 ml, introduire
les volumes de la solution étalon de fer (3.6) indiquées dans
le tableau suivant :

Solution étalon Masse correspondante
de fer (3.6) de fer (Fe)

mi kg
o* 0
2,0 20
4,0 40
7,0 70

10,0 100

15,0 150

20,0 200

*

Solution de compensation.

Ajouter, dans chaque fiole, 2 ml de la solution de chlorure
d’hydroxylammonium (3.3 .) Mélanger et laisser reposer
durant 2 min. Ajouter ensuite 30 ml de la solution d’acétate
d’ammonium (3.4) et 5 ml de la solution de 2,2"-bipyridyle
(3.5), compléter au volume, homogénéiser et attendre
10 min.

6.3.2 Mesurages photométriques

Mesurer I’absorbance des solutions témoins (6.3.1) a l'aide
du spectrophotomeétre (4.3), a une longueur d’onde aux
environs de 522 nm, ou a l'aide du photocolorimétre (4.4)
muni de filtres appropriés,aprés avoir ajusté |’appareil au
zéro d’absorbance par rapport a la solution de
compensation.

6.3.3 Tracé de la courbe d’étalonnage

Tracer la courbe des absorbances par rapport aux quantités
de fer, exprimées en microgrammes, dans 100 m! de
solution témoin.

6.4 Dosage

6.4.1 Préparation de la solution d’essai

Faire évaporer doucement la prise d'essai (6.1) jusqu’a
siccité, sous une hotte, et sécher ensuite le résidu a I'étuve
(4.2) réglée a 110 £ 2 °C. Laisser refroidir et ajouter 5 mi

2

de la solution d’acide chlorhydrique (3.1). Chauffer sur un
bain d’eau bouillante, en agitant le contenu de la capsule
avec l'agitateur en fil de platine (4.5) jusqu’a ce que tout le
résidu  soit dissous. Laisser refroidir et transvaser
quantitativement la solution dans une fiole jaugée de
100 ml.

6.4.2 Développement de la coloration

Ajouter dans la fiole 2 ml de la solution de chlorure
d'hydroxylammonium (3.3), mélanger et laisser reposer
durant 2 min. Ajouter ensuite 30 ml de la solution d’acétate
d’ammonium (3.4), 5 ml de la solution de 2,2"-bipyridyle
(3.5), compléter au volume, homogénéiser et attendre
10 min.

6.4.3 Mesurages photométriques

Mesurer [’absorbance de la solution d’essai et celle de la
solution de I'essai a blanc a I'aide du spectrophotométre
(4.3) ou du photocolorimétre (4.4), suivant le mode
opératoire indiqué en 6.3.2, aprés avoir ajusté |'appareil au
zéro d'absorbance par rapport a I'eau.

NOTE — En variante du mesurage de l'absorbance a I'aide d'un
spectrophotometre—ou d'un—phatacolorimétre, la coloration de la

solution préparée comme indiqué’ en 6.4.2, peut étre comparée de
facon visuelle aux solutions témoins {6.3.1).

7 EXPRESSION DES RESULTATS

Au,_ moyen -de ola,courbe d'étalonnage (voir 6.3.3)
déterminer, les,masses de fer correspondant a I'absorbance
de la solution d'essai et a celie de I'essai a blanc.

La teneur en fer, exprimée en Fe, est donnée, en
milligrammes par kilogramme, par la formule

mq—ms
mo
ou
mg est la masse, en grammes, de la prise d’essai;

m4 est la masse, en microgrammes, de fer trouvé dans
la solution d’essai;

mo est la masse, en microgrammes, de fer trouvé dans
la solution de |'essai a blanc.

8 PROCES-VERBAL D'ESSAI

Le procés-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;

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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ANNEXE

Ce document fait partie d'une série de Normes
Internationales concernant les méthodes d’essais de
I"acétaldéhyde a usage industriel. La liste des méthodes déja
établies, ou en cours de préparation, est la suivante :

ISO 2513 — Détermination de la masse volumique a 15 °C.
ISO 2514 — Dosage de I'eau — Méthode de Karl Fischer.

ISO 2885 — Dosage des composés carbonylés totaux —
Méthode volumétrique.

1) En préparation.

ISO 2886 — Dosage du fer — Méthode photométrique au
2,2'-bipyridyle.

ISO ... — Dosage des chlorures.?)

ISO ... — Détermination  de
phénolphtaléine.1)

l'acidité a la
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