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NORME INTERNATIONALE

ISO 3707-1976 (F)

Acide phosphorique a usage industriel (y compris les
industries alimentaires) — Dosage du calcium — Méthode par
absorption atomique dans la flamme

1 OBJET

La présente Norme Internationale spécifie une méthode par
absorption atomique dans la flamme pour le dosage du
calcium dans l'acide phosphorique a usage industriel (y
compris les industries alimentaires).

2 DOMAINE D'APPLICATION

La méthode est applicable aux produits dont la teneur en
calcium est supérieure a 50 mg/kg, mais, en exécutant une
courbe d’étalonnage appropriée, on peut étendre le
domaine d'application jusqu‘a-10 mg/kg:

La présence de SiO, soluble jusqu’a 5 ug/ml de solution
d’essai n'interfére pas.

2.1 Cas particulier

Présence de SiO, solubléien quantité/supérieure:dBsugimi
de solution d’essai (en cours d’étude).

3 PRINCIPE

Ajout, & une solution chlorhydrique de la prise d’essai,
d’ions sodium pour exalter et stabiliser I'émission due au
calcium, et de chlorure de lanthane pour supprimer
I'interférence de |'aluminium. Pulvérisation de la solution
au sein d'une flamme acétyléne-monoxyde de diazote, et
dosage du calcium par mesurage photométrique de
I'absorption de la raie 422,7 nm, émise par une lampe &
cathode creuse au calcium.

4 REACTIFS

Au cours de I'analyse, n‘utiliser que des réactifs de qualité
analytique reconnue, et que de l’eau bidistillée dans un
appareil en verre borosilicaté a joints rodés, ou de |I’'eau de
pureté équivalente.

4.1 Acide phosphorique, exempt de calcium, solution
440 g/l.

Peser, a 0,1 g prés, 29 g d’oxyde de phosphore(V) (P,0g5)
et les étaler en couche mince dans une capsule appropriée.
Placer la capsule dans un récipient fermé contenant de |'eau
(par exemple un dessiccateur contenant |'eau & la place du
dessiccatif) afin d’hydrater le produit. Dissoudre ensuite
I'oxyde de phosphore(V) hydraté dans 1000 ml d’eau.

4.2 Acide chlorhydrique, solution 6 N environ.

4.3 Chlorure de sodium et chlorure de lanthane, solution
mixte.

Dissoudre 25,5 g de chlorure de sodium et 10 g de chlorure
de lanthane heptahydraté (LaCl;.7H,0) dans de I'eau et
compléter le volume a 100 ml.

1 ml de cette solution contient 100 mg environ de Na et
100 mg environ de chlorure de lanthane heptahydraté.

4.4 Calcium, solution étalon correspondant & 1,000 g de
Calparlitre:

Peser, a 0,000 1 g prés, 2,497 2 g de carbonate de calcium
préalablement séché durant 2 h a 250 °C et refroidi en
dessiccateur. Les introduire dans un bécher de capacité
convenable (par exemple 600 ml) et les dissoudre avec
précaution dans 30 ml de la solution d‘acide chlorhydrique
(4.2). Diluer la solution et la transvaser quantitativement
dans une fiole jaugée de 1 000 ml. Compléter au volume et
homogénéiser.

1 ml de cette solution étalon contient 1,000 mg de Ca.

Conserver cette solution dans un flacon en matiére exempte
de calcium.
4.5 Calcium, solution étalon correspondant a 0,050 g de

Ca par litre.

Prélever 50,0 ml de la solution étalon de calcium (4.4), les
introduire dans une fiole jaugée de 1 000 ml, compléter au
volume et homogénéiser.

1 ml de cette solution étalon contient 50 ug de Ca.

Préparer cette solution au moment de |I’'emploi.

5 APPAREILLAGE

Matériel courant de laboratoire, en matiére exempte de
calcium, et

5.1 Spectrophotométre d'absorption atomique, muni d’'un
brileur alimenté par de l'acétyléne et du monoxyde de
diazote.

5.2 Lampe a cathode creuse au calcium.
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6 MODE OPERATOIRE

6.1 Prise d'essai

Peser par différence, a - 0,001 g prés, 5g environ de
I'échantillon pour essai... . . :

6.2 Etablissement de la courbe d‘étalonnage

6.2.1 Préparation des solutions témoins

Dans une série de cing fioles jaugées de 100 ml, introduire

une quantité de. la sotution d‘acide: phosphorique (4.1):

telle qu’elle contienne la méme quantité de P,Og que la
prise d’essai {6.1). Ajouter 1 mi de ia solution mixte (4.3}
et 4ml de la solution d’acide chlorhydrique (4.2), puis,
respectivement, les volumes de la solution étalon de calcium

(4.5) indiqués dans le tableau suivant : -

Solution étalon de calcium Masse correspondante de Ca
. (4.5)
mi ug
o* 0
10 _ 80
2,0 . 100
4.0 - - 200
6.0 | -

* Essai a blanc des réactifs de la courbe d'étalonnage.

Compléter. au -volume le- contenu de chaque fiole. et
homogénéiser.

NOTE — Si la solution d’essai contient moins de 50 ug de calcium
(Ca) dans 100 ml, préparer une nouvelle solution étalon de calcium
en diluant 10,0 ml de la solution étalon de calcium (4.5) a 100 ml.
Utiliser cette solution étalon diluée pour préparer une courbe
d’étalonnage couvrant l'intervalle de 0 a 50 ug de Ca dans 100 mli.
Les mesurages par encadrement (voir 6.3.2.2) devront étre effectués
entre ‘'deux solutions étalons ne. différant pas de plus . de 5 ug de
calcium dans 100 ml.

6.2.2 Mesures spectrophotométriques

6.2.2.1 REGLAGE DE L'APPAREIL EQUIPE: DE LA
LAMPE A CATHODE CREUSE AU caALcium (5.2)

Mettre préalablement |'appareil (5.1) sous tension durant le
temps nécessaire a sa stabilisation. Régler la longueur
d’onde aux environs de 422,7 nm, ainsi que la'sensibilité et
I'ouverture de la fente suivant les caractéristiques de
I'appareil. Régler la pression de I'acétyléne et du monoxyde
de diazote, suivant les caractéristiques du brileur. Régler la
vitesse d'aspiration entre 2 et 4 ml/min.

6.2.22 MEeESURAGES

Pulvériser au sein de la flamme la série des solutions
témoins (6.2.1) et mesurer |'absorbance de chacune d’elles.

Avoir soin de maintenir constant le débit de solution
pulvérisée pendant toute la durée de |'exécution de la
courbe d’étalonnage.

\

-Faire passer. de |'eau” a travers le brilleur aprés chaque
mesurage.

6.2.3 Tracé de la courbe

Tracer un graphique en portant, par exemple, sur |'axe
des abscisses, les valeurs, exprimées en microgrammes, des
masses de Ca contenues dans 100 mi de solution témoin et,
sur l'axe des ordonnées, les valeurs correspondantes des
absorbances mesurées, diminuées de la valeur obtenue pour
ie témoin zéro. ‘ '

6.3 Dosage

6.3.1 Préparation de la solution d‘essai

Introduire la prise d'essai (6.1) dans une fiole jaugée de
500 ml et diluer a 250 ml environ. Ajouter 20 ml ‘de la
solution d’acide chlorhydrique (4.2) et 5 ml de la solution
mixte (4.3). Compléter au volume et homogénéiser.

Si la teneur en calcium est comprise entre 50 et 200 mg/kg,
exécuter(les/ mesurages directement sur la solution d’essai
ainsi obtenue.

Siolajteneur en calcium est supérieure, procéder a des
dilutions  ultérieures;ocomme; qAindiqué dans le tableau
suivant, ;

Partie
Teneur - ahquot? dg Solution mixte Vo.lume
. . la solution final
. présumée en o (4.3)
Ca d essai 4 ajouter de la
: (6.3.1) solution
a prélever
mg/kg" mi : ml ml
200a 500 50 10,50 . 100
500 a 1 000 25 0,75 100
1000 a 1 500 20 0,80 ; 100
1500 a 2 000 10 0,90 100

6.3.2 Mesures spectrophotométriques

6.3.2.1 MESURAGE PRELIMINAIRE

Effectuer un mesurage préliminaire de la solution d’essai
(6.3.1) suivant les modalités spécifiées en 6.2.2.2, en méme
temps que l'on effectue les mesurages spectrophoto-
métrigues des solutions'témoins (6.2.1).

Calculer, a partir de la courbe d'étalonnage (6.2.3), la
concentration approximative en .Ca, en microgrammes par
100 ml, de la solution d’essai (6.3.1).



6.3.2.2 MESURAGE PAR ENCADREMENT

Effectuer un deuxiéme mesurage de la solution d’essai
(6.3.1), par encadrement .entre deux solutions témoins
ne différant que de 25 ug de Ca dans 100 ml.

Pour la préparation de ces solutions témoins, suivre les
modalités spécifiées en 6.2.1, en utilisant toutefois des
quantités convenables de la solution étalon de calcium
(4.5).

7 EXPRESSION DES RESULTATS

La concentration C en calcium, exprlmee en microgrammes
de Ca par 100 ml de la solution d‘essai, est donnée par la
formule L . st s

L Ao A,
c=20C, +("02Y—C1)A_—Aj

C, est la concentration, en microgrammes par 100 ml,
de la solution témoin inférieure utilisée;

A, est la valeur de l’absorbance correspondante;

C, est la concentration,en microgrammes,par 100/ml,
de la solution témoin supérieure utilisée;

A, est la valeur de I'absorbance” correspondante;

Ao est la valeur de I'absorbance correspondanta la
solution d’essai (6.3.1).
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La teneur en calcium (Ca), exprimée en milligrammes par
kilogramme, est donnée par la formule

ou

c est la concentratlon en Ca expnmee en mICI’O-
grammes par 100 ml, de la solution d’essai; T

m est la masse, en grammes, de la prise’ d'essai {6.1);
D - est le: rapport de dilution  (voir tableau en'6.3.19;

5 ‘est le rapport entre le volume de la solution d'essai
(6.3.1) et le volume des solutions témoins (6.2.1),

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 Iaquelle ils sont
exprimés; ‘

c) compte rendu de tous détails particuliers éventuels
relevésiau cours de |'essai;

d) compte rendu de toutes opérations non prévues dans
la présente Norme Internationale, ou de toutes
opérations facultatives.
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- ANNEXE

PUBLICATIONS ISO RELATIVES A L'ACIDE PHOSPHORIQUE A USAGE INDUSTRIEL

ISO 847 — Dosage des sulfates — Méthode titrimétrique.

1ISO 848 — Dosage:du calcium — Méth‘ode; titrimétrique.

ISO 849 — Dosage du fer — Méthode photométrique au bipyridyle-2,2'.

ISO 2997 — Dosage des sulfates — Méthode par réduction et titrimétrie.

1SO 3359 — Dosage de |'arsenic — Méthode photométrique au diéthyldithioc‘;arbamate d'argent.

1SO 3360 ——"Dosage du fluor — Méthode photométrique au complexone d'alizarine et nitrate de lanthane.®
I1SO 3361 — Dosage de la silice soluble — Méthode spectrophotométrique au molybdosilicate réduit.

1ISO 3706 — Dosage de I'oxyde de phosphore(V) total - Méthode gravimétrique au phosphomolybdate de quinoléine.*
1SO 3707 — Ddsagé du calcium — Méthode par absorption atomique dans la flamme.*

1SO 3708 — Dosage des chlorures — Méthode potentiométrique.*

ISO 3709 — Dosage des oxydes d’azote — Méthode spectrophotométrique au xylénol-3,4.*

1SO 4285 — Technique de I'échantillonnage,

* Applicable également a I'acide phosphorique pour les industries alimentaires.
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