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1 OBJET ET DOMAINE D’APPLICATION

LY 2% Lan

La présente Norme Internationale spécifie une méthode
iodométrique de dosage du dioxyde de soufre dans |'acide
sulfurique et les oléums a usage industriel. La méthode est
applicable aux teneurs en dioxyde de soufre égales ou
supérieures a 2 mg/kg.

NOTE — Pour les teneurs en dioxyde de soufre supérieures a
50 mg/kg, voir aussi I'ISO/R 912.

2 PRINCIPE

Déplacement, au moyen d’'un courant d'azote pur, du
dioxyde de soufre présent dans ung ¢priserdessaii-et
absorption dans un volume connu de solution d'iode.

Titrage de I'excés d'iode par une solution titrée 2de
thiosulfate de sodium.

3 REACTIFS

Au cours de I'analyse, n’utiliser que des réactifs de qualité
analytique reconnue et de l'eau distiliée ou de I'eau de
pureté équivalente.

3.1 Sulfate d’hydrazine.

3.2 lode, solution 0,1 N, 0,05 N ou 0,01 N environ, selon
le cas (voir 5.3).

Préparer cette solution au moment de I’'emploi.

3.3 Thiosulfate de sodium, solution titrée 0,1 N, 0,05 N
ou 0,01 N, selon le cas.

Préparer cette solution au moment de |’'emploi.
3.4 Empois d’amidon, solution a 5 g/I.

3.5 Azote, contenant moins de 0,001 % d’oxygéne.

Il est conseillé de faire suivre le manodétenteur de la
bouteille par un flacon absorbeur garni de solution de
chlorure de titane(l11) & 150 g/I.

3.6 Glace pilée, préparée a partir d’eau distillée ou d’eau
de pureté équivalente.

4 APPAREILLAGE

Viatériel courant de iaboratoire, et

‘4.1 Appareil en verre, a joints rodés, constitué par (voir

exemple a la figure) :
A : ballon a trois tubulures, capacité 500 ou 250 ml;

B : entonnoir cylindrique a robinet, placé sur I’'une des
deux tubulures latérales du ballon;

C : tube muni d’un robinet, pénétrant dans le ballon par
la-tubulure centrale et plongeant jusqu’a 1 cm environ
duifond./ Lextrémité de ce tube est munie d’une plaque
en verre fritté;

D : trois flacons absorbeurs (D4, D5, D3), capacité 100
ou 125 ml, type Drechsel, munis a I'extrémité du tube
plongeant d'une plaque en verre fritté (porosité P16;
diameétre“des ‘porescompris entre 4 et 16 um) pour la
dispersion des gaz.

4.2 Flacon en verre, a bouchon rodé.

4.3 Débimétre ou compte-bulle.

5 MODE OPERATOIRE

5.1 Prise d'essai

Remplir le flacon ou la pipette a peser (4.2) avec
I’échantillon pour essai et prélever, en pesant par différence,
a 0,05 g pres, une prise d'essai d’environ 200 g.

S'il s'agit d'acide de masse volumique supérieure a
1,70 g¢/ml environ ou d‘oléum, verser lentement, tout en
refroidissant de maniére que la température ne dépasse pas
10 °C, la prise d'essai sur de la glace pilée (3.6) et en
quantité telle qu’aprés dissolution de la glace, la masse
volumique de la solution obtenue soit d’environ 1,70 g/ml.

5.2 Essai a blanc

Effectuer parallélement au dosage, en suivant le mode
opératoire, un essai a blanc en utilisant les mémes quantités
de tous les réactifs que celles utilisées pour le dosage.
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5.3 Préparation de I'appareillage

Introduire dans le premier flacon (D) 50,00 ml de la
solution d’iode (3.2) de titre convenable, donné dans le
tableau ci-aprés, en fonction de la teneur présumée en SO,.
Dans les deuxiéme et troisiéme flacons (D5, D3) répartir
25,00 ml de la solution titrée de thiosulfate de sodium (3.3)
de titre correspondant a celui de la solution d'iode et
ajouter éventuellement un peu d’eau pour assurer un

barbotage suffisant des gaz.

Teneur présumée en Titre de la solution
dioxyde de soufre d’iode
mg/kg N
2a30 environ 0,01
> 303150 environ 0,05
supérieure a 150 environ 0,1

NOTE — Les deux flacons D5 et D3 sont destinés a retenir I'iode qui
pourrait étre entrainé.

Placer le flacon D4 dans un bain réfrigérant et veiller & ce
que, au cours des opérations ultérieures, laltempérature [de
son contenu ne dépasse pas 10 °C et 3 ce qu’il ne soit pas
exposé a une lumiére vive.

Si I'échantillon contient des ions nitreux ou nitriques,
introduire dans le ballon (A) un excés du sulfate
d’hydrazine (3.1). Relier les , différentes , parties de
I’appareillage et chasser |'air au moyen d’un courant rapide
d’azote (3.5).

5.4 Dosage

Introduire dans le ballon (A) a travers I'entonnoir a robinet
(B) la prise d'essai {5.1) et faire passer un courant d'azote
(3.5) avec un débit, mesuré par le débit-métre ou le
compte-bulle (4.3), d’environ 20 I/h, durant 3 h; 3 la fin de
cette opération, il doit subsister un excés d'iode dans le
flacon D,.

Débrancher les trois flacons Dy, D, et D3 et recueillir
quantitativement dans un bécher les solutions qu’ils
contiennent. Rincer les flacons avec quelques millilitres
d’eau et joindre les eaux de lavage au contenu du bécher.
Titrer I'iode en excés avec la solution titrée de thiosulfate

(3.3) de titre convenable en présence d’empois d’amidon
(3.4).

6 EXPRESSION DES RESULTATS

La teneur en dioxyde de soufre, exprimée en milligrammes
de dioxyde de soufre (SO5) par kilogramme, est donnée par
la formule

32 x T x 1 000
S [(50,00— 25,00 V,) —

32000(V0_V1)XT
m

—(560,00— 25,00 - V,)] =

m est la masse, en grammes, de la prise d’essai (5.1);

T est le titre exact de la solution titrée de thiosulfate de
sodium (3.3);

32 est la masse, en milligrammes, de dioxyde de soufre
(SO5) correspondant @ 1ml de solution titrée de
thiosulfate de sodium exactement 1 N;

Vo estle-volume; en-millilitres, de la solution titrée de
thiosulfate de sodium'(3.3) utilisé pour |'essai a blanc;

V11 lest le volume, en millilitres, de la solution titrée de
thiosulfate de sodium (3.3) utilisé pour le dosage.

NOTE =Si la solution titrée employée n’'a pas exactement la
concentration. \prévue “dans/(la-liste!-des réactifs, une correction
appropriée; doit étre appliquée.

7 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
exprimés;

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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FIGURE — Schéma de |'appareil
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