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Benzotriazole de qualité photographique — Spécifications

0 INTRODUCTION

La présente Norme Internationale fait partie d’'une série de
spécifications concernant les produits chimiques de qualité
photographique, couramment utilisés pour le traitement des
surfaces photosensibles. Ces spécifications ont été congues
en vue d’'établir des critéres de pureté permettant de définir
une gqualité usuelle et économique, afin d’éviter les erreurs
de ‘traitement qui peuvent résulter de I’'emploi de produits
chimiques de qualité inférieure. Elles ont également pour
objet de fournir aux fabricants, fournisseurs et utilisateurs,
des spécifications dignes:'de confiance, jet\ facilement
disponibles, au sujet des produits “chimiques photogra-
phiques de qualité satisfaisante.

Un produit chimique de qualité photographique est un
produit conforme aux spécifications de la . Norme
Internationale correspondante. Ces spécifications fixent des
normes de pureté, indiguent les concentrations limites,
et décrivent les méthodes d'essai concernant certaines
impuretés inertes ou photographiquement nuisibles,
pouvant étre présentes dans les produits.

A I'origine, ces spécifications étaient basées sur des données
applicables aux traitements photographigues en noir et
blanc, mais, de plus en plus, I'attention s’est portée sur les
exigences requises par le traitement pour la couleur.
L'expérience acquise a ce jour montre que les produits
chimiques qui répondent aux présentes spécifications
conviennent aux traitemen’ d’usage courant' pour la
couleur,

0.1 Spécifications

Ces spécifications définissent les qualités chimiques et
physiques requises. Bien que I’on reconnaisse gue le critére
idéal de la qualité d'un produit chimique a usage
photographique est son succés - dans un  essai
photographique, |‘expérience montre que, du point de vue
pratique, les méthodes d’essais physiques et chimiques
conviennent en général. L'industrie photographique a
accumulé un ensemble complet d'essais chimiques de cet
ordre, concernant les impuretés. Ces essais, qui sont en
corrélation avec les effets photographiques qui leur sont
imputables, ont été introduits dans ces spécifications. Les
essais chimiques sont en général plus sensibles, moins
variables et moins co(teux que fes essais photographiques.

Les exigences de pureté sont aussi peu sévéres que possible,
eu égard aux objectifs indiqués ici. Si, cependant, la pureté

-Bien que

d'un produit chimique d‘usage courant dépasse les besoins
réels du traitement photographique, sans que son emploi
entraine d’inconvénients d’'ordre économique, les critéres
de pureté ont été fixés de maniére a profiter de la meilleure
qualité du produit.

L’on[est efforcé de réduire au minimum {e nombre de
spécifications concernant chaque produit. Les spécifica-
tions ne concernent, en général, que les impuretés
photographiqguement nuisibles qui, d’aprés |‘expérience,
peuvent étre présentes. Les teneurs en impuretés inertes
sont)limitées| par les /spécifications relatives a la pureté du
produit analyseé.

Des.<méthodes de dosage ont été indiquées. Une
spécification satisfaisante au sujet d'un dosage n’est pas
seulement une assurance de pureté chimique, mais
également, . un _ complément de valeur & |'essai
d'identification. Le dosage est prévu sur des échantillons
non séchés, parce que les produits chimiques destinés aux
traitements photographiques sont normalement utilisés tels
quels. : ‘

Des essais d'identification ont été introduits chaque fois
qu’il existe une possibilité qu‘un autre produit chimique ou
qu’un mélange de produits chimiques puisse satisfaire aux
autres essais.

Toutes les conditions énumérées au chapitre 3 pour chaque
spécification sont impératives. L'aspect physique du
produit et ies notes en bas de page sont donnés uniquement
a titre d'information et ne font pas partie des conditions
requises. .

0.2 Choix des méthodes d’essai

L'on s'est efforcé d'indiquer seulement des essais pouvant
étre effectués dans n'importe quel laboratoire normalement
équipé et d'éviter, dans la mesure du possible, les essais qui
demandent un équipement ou des techniques hautement
spécialisés. Des méthodes instrumentales ont été spécifiées
comme. variantes seulement, ou lorsqu’il n'existe aucune
autre méthode satisfaisante.

les méthodes d’essai indiquées dans ' cette
spécification soient recommandées, |'utilisation d’autres
méthodes équivalentes est autorisée. En cas de désaccord
dans les résultats, la méthode spécifiée fera foi. Cependant,
lorsqu’une clause indique «doit satisfaire a l'essai», aucune
autre méthode ne doit étre utilisée.

ks’
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0.3 Réactifs -

Des efforts ont été faits pour réduire le nombre des réactifs
utilisés dans cette série de spécifications. Les méthodes de
préparation et de normalisation sont indiquées chaque fois
qu’elles ont été jugées peu courantes, ou qu’une méthode
normalisée est préférable.

Les détails sur la préparation et la normalisation d’un
réactif figurent dans chaque spécification qui fait intervenir
ce réactif, de maniére que chaque spécification se suffise a
elle-méme.

1 OBJET ET DOMAINE D'APPLICATION

La présente Norme Internationale fixe les spécifications de
pureté et spécifie les méthodes d’essai du benzotriazole 2
usage photographique.

2 DEFINITION DU PRODUIT

Le benzotriazole se présente sous la-forme d'aiguilles ou de
poudre allant du blanc au brun clair. Sa formule chimique
est CgHg N3 et sa masse moléculaire est 119,0.

3 SPECIFICATIONS

3.1 Titre

Le titre, déterminé selon la méthode décrite en 4.1 et
exprimé en CgHg N3, ne doit pas étre inférieur 3 98 % (m/m),
ni supérieur 3 101 % (m/m).

3.2 Aspect de la solution

Une solution aqueuse, préparée et examinée selon la
méthode décrite en 4.2, doit étre limpide et incolore.

3.3 Matiéres volatiles 3 70 °C

La teneur en matiéres volatiles & 70 °C, déterminée selon la
méthode décrite en 4.3, ne doit pas étre supérieure
20,5 % (m/m).

3.4 Résidu aprés calcination

Le résidu aprés calcination, déterminé selon la méthode
décrite en 4.4, ne doit pas étre supérieura 0,5 % (m/m).

3.5 ldentification

3.5.1 Paint de fusion

Le point de fusion, déterminé selon la méthode décrite
en 4.5.1, ne doit pas étre inférieur 4 94 °C, ni supérieur
499 °C.

3.5.2 Point de fusion en mélange

\ ke point de<fusion/du/mélange d’échantillon et de témoin,

déterminé selon la méthode décrite en 4.5.1, ne doit pas
eétre linférieur:jau ) point de fusion de l'échantillon ou du
témoin.

3.5.3 Spectre infrarouge

La “courbe/d'absorption infrarouge, déterminée selon la
méthode décrite en 4.5.2, doit étre essentiellement |dent|que
a celle du spectre de référence (voir la figure).

Cette spécification d’identification est facultative et elle est
complémentaire & celles spécifiées en 3.5.1 et 3.5.2.
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FIGURE — Spectre infrarouge de référence du benzotriazole .
(Plaguette de KBr)




"4 METHODES D'ESSAI

Les réactifs utilisés pour les essais doivent étre des produits
chimiques de qualité reconnue pour_ réactifs normalement
utilisés dans les travaux d‘analyse fine. Dans toutes les

instructions, les acides et I'hydroxyde d’ammonium cités

doivent étre utilisés & la concentration maximale, 3 moins
qu’une dilution déterminée ne soit spécifiée. La dilution est
exprimée en concentration molaire {molarité)?’ lorsque le

titrage du réactif est exigé. Lorsque la dilution est indiquée-

sous la forme {1 + x), cela signifie qu’un volume du réactif
ou de la solution concentrée est ajouté a x volumes d’eau
distillge. :

Lorsque |'utilisation d'eau est spécifiée, il s'agit d'eau
distillée ou d'une eau de pureté au moins équivalente
obtenue selon d'autres moyens.

4.1 Détermination du titre
4.1.1 Réactifs

4.1.1.1 Hydroxyde solution & 100 g/

environ.

d’ammonium,

Diluer & (1 + 1) une solution: d’hydroxyde d'ammonium
e 0,91 g/ml.

4.1.1.2 Nitrate d’argent, solution a 100 g/t

4.1.2 Appareillage

Matériel courant de laboratoire, et

4.1.2.1 Credset a plaque en verre fritté, de porosité P 40
{diamétre des pores 16 3 40 um).

4.1.3 Mode opératoire

Peser, a 0,001 g prés, 0,25 g environ de |'échantillon pour
laboratoire et dissoudre cette prise d’essai dans 10 mi de la
solution d’hydroxyde d’ammonium {4.1.1.1). Ajouter 50 m|
d‘eau et chauffer entre 60 et 90 °C. Ajouter lentement, en
agitant, 10 ml de la solution de nitrate d’argent (4.1.1.2),
laisser digérer a 60 °C durant 15 min, refroidir et filtrer 3
travers le creuset & plaque en verre fritté (4.1.2.1)

préalablement séché et taré. Laver le précipité a six reprises’

avec chaque fois 10 ml d'eau et sécher 3 105 °C jusqu'a
masse constante. :

4.1.4 Expression des résultats

Le titre, exprimé en pourcentage en masse de benzotriazole

(CsHgN3), est donné par la formule

52,70 m,
—

1) 1 mol/l =1 kmol/m3=1mol/dm3=1M
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ou
mg estla'masse, en grammes, de la prise d’essai;

m, estlamasse, en grammes, du précipité.

4.2 Contrdle de I'aspect de la solution

Préparer une solution @ 109/l de I'échantillon pour
laboratoire et contrdler, 3 50 °C, la limpidité et la couleur.

4.3 Détermination des matiéres volatiles 3 70 °C

4.3.1 Mode opératoire

Peser, a 0,01 g prés, 2g environ de l'échantillon pour
laboratoire dans un vase a peser de forme basse,
préalablement taré et muni d'un couvercle en verre. Sécher
3 70 °C durant 5 h, laisser refroidir dans un dessiccateur et

_ peser a 1 mg prés.

4.3.2 Expression des résultats

ey . ~ o] . ’
La teneur en matiéres volatiles 8 70 C, exprimée en
pourcentage’en masse/ est donnée par la formule

My —mM3
————x100
ma —mj
ou
m,~ est Ia masse, en grammes, du vase a peser;

m, est la masse, en grammes, du vase et de la prise
d’essai avant séchage;

m; est la masse, en grammes, du vase et de la prise
d’essai aprés séchage. '

4.4 Détermination du résidu aprés calcination
4.4.1 Appareillage
4.4.1.1 Creuset en platine.

4.4.1.2 Four a moufle, réglable 4 600 * 50 °C.

4.4.2 Mode opératoire

Peser, a 0,19 prés, 2g environ de l'échantillon pour
laboratoire dans le creuset en platine (4.4.1.1) préalablement
taré, et chauffer soigneusement. Calciner (e résidu dans le
four (4.4.1.2), maintenu & 600 = 50 °C, durant 4 h. Laisser
refroidir dans un dessiccateur et peser le creuset et son
contenu & 1T mg prés.
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4.4.3 Expression des résultats

Le résidu aprés calcination, exprimé en pourcentage en
masse, est donné par la formule

ms—m
2 " v100
mgo =,

m, est la masse, en grammes, du creuset;

m, est fa masse, en grammes, du creuset et de la prise
d’essai;

m3 est la masse, en grammes, du creuset et du résidu.

4.5 Essais d’identification
4.5.1 Essais du point de fusion

45.1.1 APPAREILLAGE

Y

Appareil de détermination du point de fusion a tube
capillaire, comprenant un thermometre dont I’échelle couvre
I'intervalle 50 & 100 °C.
45.1.2 MODE OPERATOIRE
Préparer trois tubes capillaires contenant

1) I’échantillon & essayer;

2) un échantilion connu comme étant|du benzotriazole;

3) un mélange finement broyé de 1} et 2}, mélangés
dans le rapport 1 : 1.

Marquer les tubes et les fixer au thermométre. Chauffer
I'appareil {4.5.1.1) & 85°C environ, introduire le
thermometre avec les échantillons et chauffer avec un taux
d’élévation de température de 2 °C/min. Prendre comme
point de fusion de chaque échantillon la température de
début de liquéfaction.

4.5.2 Identification par spectrophotométrie infrarouge

45.2.1 APPAREILLAGE

4.5.2.1.1 Tamis de contrdle, d'ouverture nominale 63 um,
conforme a I'ISO 565.

45.2.1.2 Spectrophotométre infrarouge, équipé pour la
région du spectre comprise entre 2 et 16 um et équipement
accessoire permettant d’utiliser des plaquettes de bromure
de potassium ou un grainage en suspension dans |'huile
minérale.

4522 MODE OPERATOIRE

Broyer 1 g environ de l’échantillon pour laboratoire en une
poudre fine homogéne et préparer un mélange a 0,5 % {(m/m)
de 1‘échantillon dans du bromure de potassium finement
broyé. Broyer soigneusement le mélange pour passer au
tamis de contréle (4.5.2.1.1). Préparer une plaquette
comprimée du) mélange de maniére qu’elle contienne 0,13 a
0,16 g de mélange par centimétre carré. Enregistrer le spectre
infrarouge entre 2 et 16 um. Comparer avec le spectre de
référence représenté a la figure. .

NOTE | = Unesautre méthode possibie consiste a broyer ['échantiilon
eta le disperser dans de i’huile minérale. Dans ce cas, il est nécessaire
de tenir compte des bandes d’absorption de ['huile minérale.
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