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NORME INTERNATIONALE

ISO 3705-1976 (F)

Soufre a usage industriel — Dosage de |’arsenic — Méthode
photométrique au diéthyldithiocarbamate d’'argent

1 OBJET ET DOMAINE D’APPLICATION

La présente Norme Internationale spécifie une méthode
photométrique au diéthyldithiocarbamate d’argent pour le
dosage de I'arsenic dans le soufre a usage industriel.

La méthode est applicable aux produits dont la teneur
en arsenic est égale ou supérieure a 0,5 mg/kg.

2 REFERENCE
ISO 2590, Meéthode générale de dosage de /’arsenic¥

Méthode  photométrique :'au ., \diéthyldithiocarbamate
d’argent.
3 PRINCIPE

Dissolution d’une prise d'essai”'dans ‘du'‘tétrachlorure’de
carbone. Oxydation par le brome et |'acide nitrique:

Poursuite du dosage selon la méthode spécifiée dans
I'1SO 2590.

4 REACTIFS
Voir chapitre 4 de I'ISO 2590.

Remplacer toutefois le réactif 4.1 (acide chlorhydrique) par

4.1 Acide sulfurique, solution 15 N environ.

Ajouter, en outre, les réactifs suivants :

4.9 Brome, solution formée par 3 volumes de tétra-
chiorure de carbone et 2 volumes de brome.

4.10 Acide nitrique, o 1,40 g/ml environ, solution a
68 % (m/m) environ.

5 APPAREILLAGE
Voir chapitre 5 de I'ISO 2590.

1) En cours d’étude.

6 ECHANTILLONNAGE ET PREPARATION DE

L’ECHANTILLON POUR ESSAI

Appliquer les modalités spécifiées dans la Norme Inter-
nationale appropriée. 1)

Préparer un échantillon pour essai & partir de I’échantillon
pour laboratoire, en séchant une quantité suffisante par
séjour durant 2 h dans une étuve réglée 3 80 °C environ.
Aprés refroidissement en dessiccateur, broyer jusqu‘a
passage au tamis d’ouverture nominale 630 um.

71 MODE OPERATOIRE

AVERTISSEMENT — En raison de la toxicité et de |'odeur
désagréable de la pyridine, il est recommandé d’effectuer
toutes les manipulations avec précaution et sous une hotte
bien ventilée.

7:-1, Prise d’essai et préparation de la solution d’essai

Peser, a 0,1 g prés, 5 g environ de I'échantillon pour essai
(chapitre 6) et les placer dans un bécher de capacité
convenable (par exemple 400 ml).

En opérant sous une hotte bien ventilée, ajouter 20 mi de
la solution de brome (4.9). Laisser reposer durant 45 min
et ajouter ensuite, goutte a goutte et en agitant doucement,
25 ml de la solution d’acide nitrique (4.10). Refroidir,
pendant cette opération, le bécher dans un mélange d’eau
et de glace pour éviter un trop vif dégagement de vapeurs
nitreuses. Si l'oxydation du soufre n’est pas compléte,
recommencer éventuellement ['opération avec quelques
millilitres de la solution de brome (4.9) et de la solution
d’acide nitrique (4.10).

Chauffer au bain d’eau bouillante pour éliminer I'excés
de brome, de tétrachlorure de carbone et d'acide nitrique.
Si la solution n’est pas claire, la laisser refroidir, ajouter
un peu de la solution d’acide nitrique (4.10), faire évaporer
jusqu’a cessation du dégagement de vapeurs nitreuses.
Reprendre par un peu d'eau et faire évaporer de nouveau
sur bain de sable jusqu'a dégagement de fumées blanches
d'acide suifurique. Recommencer cette opération et
maintenir 10 min a fumées blanches, pour chasser les
derniéres traces de composés nitreux. Laisser refroidir.

Diluer a 80 mi environ avec de |'eau et laisser refroidir.
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7.1.1 Teneurs en arsenic comprises entre 0,5 et 10 mg/kg

Introduire quantitativement la solution d’essai (7.1) dans
une fiole jaugée de 100 mi, compléter au volume et
homogénéiser.

Prélever 40,0 ml de la solution et les introduire dans la
fiole conique de |'appareil en verre pour le dosage de
I'arsenic. Ajouter 2 ml de la solution d’acide suifurique
(4.1).

7.1.2 Teneurs en arsenic comprises entre 10 et 100 mg/kg

Introduire quantitativement la solution d’essai (7.1) dans
une fiole jaugée de 500 ml, compléter au volume et
homogénéiser.

Prélever 20,0 ml de la solution et les introduire dans la
fiole conique de I'appareil en verre pour le dosage de
I’arsenic. Ajouter 10 ml de la solution d'acide sulfurique
(4.1) et la guantité d’eau nécessaire pour arriver au volume
total de 40 ml environ.

7.2 Essai a blanc

Voir 6.2 de I'{SO 2590.

7.3 Etablissement de la courbe d’étalonnage

Voir 6.3 de I'ISO 2590; utiliser, comme prévu dans la
note qui figure dans ce paragraphe, 10 m! de la solution
d’'acide sulfurique (4.1) au lieu de 10 ml de: la_solution
d'acide chlorhydrique.

7.4 Dosage
Voir 6.4 de I'ISO 2590.

8 EXPRESSION DES RESULTATS

Au moyen de la courbe d’étalonnage (7.3), déterminer
la masse d’arsenic correspondant a la valeur de la mesure
photométrique obtenue lors du dosage.

La teneur en arsenic, exprimée en milligrammes de As par
kilogramme, est donnée par la formule

m
—XxD
mg

mg est la masse, en grammes, de la prise d’essai (7.1);

m4 est la masse, en microgrammes, d’arsenic trouvée
lors du dosage;

D est le rapport entre le volume de la solution préparée
selon 7.1.1 ou 7.1.2 et le volume de la partie aliquote
prélevée pour le dosage.

9 PROCES-VERBAL D’ESSAI

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

a) référence de la méthode utilisée;

b)e 'résultats{ ainsi que la forme sous laquelle ils sont
exprimés;

¢} “compte rendu de tous détails particuliers éventuels
relevés al’cours de'l’essai;

d) compte rendu de toutes opérations non prévues
dans la présente Norme Internationale ou dans la Norme
Internationale a laquelle il est fait référence, ou de
toutes opérations facultatives.

ANNEXE

PUBLICATIONS I1SO RELATIVES AU SOUFRE A USAGE INDUSTRIEL

ISO 2866 — Dosage du carbone total — Méthode titrimétrique.

ISO 3425 — Détermination des cendres a 850-900 °C et du résidu & 200 °C.

ISO 3426 — Détermination de la perte de masse 3 80 °C.

ISO 3704 — Détermination de I'acidité — Méthode titrimétrique.

ISO 3705 — Dosage de |'arsenic — Méthode photométrique au diéthyldithiocarbamate d’argent.

ISO 5793 — Dosage des chlorures — Méthode photométrique.
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