TP 10

DOSAGE DE LA TENEUR EN FORMALDEHYDE ET EN PHENOL DANS QUELQUES PRODUITS CHIMIQUES TECHNIQUES COMMERCIAUX; DOSAGE DE LA   TENEUR EN KIO3 DANS LE SEL ALIMENTAIRE IODE

1. Dosage de la teneur en aldéhyde formique

1.1  Principe
Selon la méthode du sulfite

L’aldéhyde formique réagit avec Na2SO3 en libérant NaOH qui est ensuite titré par une solution de HCl de concentration connue, en présence de la phénolphtaléine comme indicateur:

Na2 SO3   +   H2 O →   NaHSO3   +   NaOH
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NaOH   +   HCl   =   NaCl      +   H2 O

Selon la méthode de l’iode 

En milieu alcalin, l’iode oxyde l'aldéhyde formique (HCHO) en acide formique (HCOOH). L’excès d’iode est titré par une solution titrée de Na2S2O3 en milieu acide. L’indicateur est  l’empois d’amidon.

(1+n)I2  +  (2+2n)KOH   →   (1+ n) KI  +  (1+n) KIO  + (1+n) H2 O

KIO  +  HCHO  +  KOH   →  KI  +  HCOOK  +  H2 O

Si la solution est acidifiée, la réaction a lieu:

KIO  + KI   +  2H+  →  2 K+  +   I2 +  H2 O

et ensuite:

I2  +  2Na2 S2 O3   =  2 NaI  +  Na2 S4 O6

1.2  Mode opératoire (selon la méthode de l’iode) 
Peser, dans un vase à couvercle, sur  une balance analytique 0,20 – 0,30 g d’échantillon de formaline. Dissoudre cette quantité et la transvaser dans une fiole jaugée de 100mL contenant déjà 10 mL de KOH à 0,05 M. Remplir avec de l’eau distillée jusqu’au trait de jauge. Homogénéiser. On obtient la solution A.

Introduire, dans un erlenmeyer de 250 mL, 10,0 mL de solution A, 25,0 mL de solution d’iode à 0,05 M et 10 mL de KOH  4 M. La solution devra prendre une teinte jaunâtre (si elle est jaune foncée, il faudra introduire plus de KOH). La laisser à l’abri environ 10 – 15 min, ensuite ajouter 10 mL de H2SO4 2 M et titrer l’excès de I2  par la solution  de Na2S2O3 de concentration C3. L’indicateur est l’empois d’amidon. Le volume de Na2S2O3  consommé est noté par V3.

2. Dosage du phénol

2.1  Principe

Introduire dans l’échantillon contenant du phénol qui est déjà dissous en milieu alcalin un volume exact de solution titrée acidifiée de KBrO3 +  KBr. L’excès de Br2 est dosé par la méthode de titrage iode- thiosulfate:


[image: image1]
KBrO3 +  5KBr  +  6 HCl  →  3 Br2   +  6 KCl  +  3 H2 O
Br2 (excès)  +  2 KI  =  I2  +  2 KBr  

I2  +  2 Na2 S2 O3  = 2 NaI   +   Na2 S4 O6
2.2  Mode opératoire  

Peser dans un vase en verre avec couvercle, sur une balance analytique, 0,2g d’échantillon de phénol. Le dissoudre par environ 5mL de NaOH à 10%. Introduire  cette solution dans une fiole jaugée de 250mL (y compris l’échantillon et les eaux de rinçage) et compléter jusqu’au trait de jauge. On obtient l’échantillon P.

Placer dans un erlenmeyer  rodé 10,0 mL d’échantillon P, 10 mL de KBr à 5%, 10 mL de solution de KBrO3 de concentration C4 et 15mL de H2SO4 4M. Boucher l’erlenmeyer. Agiter 10 min. Puis  ajouter 15mL de KI à 5%. Agiter et laisser à l’abri de la lumière environ 10 min. Titrer la quantité de I2 libérée par la solution de Na2S2O3 de concentration C3. L’empois d’amidon est utilisé comme indicateur. Le volume de Na2S2O3 consommé est V4 .

3. Dosage de la teneur en KIO3 dans le sel alimentaire iodé

3.1  Principe

Le sel alimentaire iodé est préparé à partir de sel ordinaire, NaCl, auquel est ajouté une quantité bien calculée de KIO3. L’échantillon de sel iodé est mis en  solution aqueuse. Y ajouter un excès de KI en milieu acide et titrer la quantité de I2 libérée par la solution titrée de Na2S2O3. Utiliser l’empois d’amidon comme indicateur:

IO3-  +  5I- +  6H+  =  3I2  +  3H2O 
3I2   +   6S2O32-     =   6I-   +  3S4O62- 

A 1 molécule-gramme d’iodate correspondent 6 molécules-grammes de thiosulfate.
3.2  Mode opératoire  

Peser 10,00g d’échantillon. L’introduire dans un erlenmeyer de 250 mL. Y ajouter environ 30 mL d’eau distillée. Agiter jusqu’à sa dissolution totale. Ajouter environ 50 mL d’eau distillée, 1 mL de H2SO4 1M, 10 mL de KI 5%. Couvrir l’erlenmeyer et le laisser à l’abri de la lumière environ 10 min. Titrer avec la solution de Na2S2O3 de concentration C3 jusqu’à l’obtention d’une teinte jaune pâle. Y ajouter 1 mL d’empois d’amidon et continuer le titrage jusqu’à la disparition de la couleur bleue. Le volume de Na2S2O3 consommée est V5.

4. Expression des résultats

- La teneur en HCHO dans la formaline est exprimée en %.

- La teneur en I2 dans le sel iodé alimentaire est exprimée en ppm.

5. Produits chimiques

- Echantillons:

   + de formaline conc. (P) (production chinoise);

   + de phénol;

   + de sel iodé.

-  Solution de K2Cr2O7 de concentration donnée.

-  Solutions de I2, Na2S2O3 et KBrO3 de concentrations à déterminer.

-  Indicateur d'empois d’amidon.

-  Autres produits préparés à partir de KOH en pastille, H2SO4 conc., KBr cristallin, KI cristallin.
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