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La présente méthode a pour objet de déterminer par polarographie la teneur en soufre libre dans les caoutchoucs
vulcanisés.
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Le soufre libre présent dans le caoutchouc vulcanisé finement divisé est extrait par le benzène. Après lavage
alcalin pour éliminer les sulfures également extraits, le soufre présent dans la phase solvantée est dosé par
polarographie en présence d'un électrolyte spécifique.
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Les solvants utilisés seront de qualité pour analyses.
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concentré d = 1,19
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terminée par un tube capillaire de ∅ intérieur 6/100 mm.
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remplie d'une solution d'électrolyte (5.1).
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pour électrode au calomel : permet l'isolation entre l'électrode de référence et la solution à doser, évite les
interférences dans l'enregistrement polarographique.
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à ± 0,1 mg.
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muni de barreau aimanté téflonné.
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de 1000 ml, 100 ml.
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de 250 ml.
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de capacité 150 ml.
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Composition pour 1 litre
• Benzène (3.1) : 730 ml
• Méthanol (3.2) : 250 ml
• Pyridine (3.4) :  17 ml
• Acide chlorhydrique (3.3) : 3 ml
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Peser 0,032 g ± 0,1 mg de soufre (3.6). Transvaser quantitativement cette prise d'essai dans une fiole jaugée de
1000 ml. Ajouter environ 500 ml de benzène (3.1). Agiter pour homogénéiser la solution. Ajuster au volume avec
du benzène.
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Les échantillons à doser devront être râpés à l'aide de la lime (4.12) en particules finement divisées. Lors de cette
manipulation, il est recommandé d'opérer lentement afin d'éviter un échauffement du produit.
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Peser environ exactement 500 mg de caoutchouc préparé selon (6.1) soit M la masse obtenue. Opérer une
extraction au soxhlet (4.1) sur cet échantillon pendant au moins 3 heures à l'aide de 80 ml de benzène. L'extrait au
benzène est transvasé quantitativement dans un bécher de 250 ml, ajouter ensuite 50 ml de soude normale (3.5),
mettre sous agitation durant 30 minutes à l'aide de l'agitateur magnétique (4.8). Introduire le mélange dans une
ampoule (4.11) ; après décantation, recueillir quantitativement la phase benzénique dans une fiole jaugée de 100
ml (4.9). Compléter au volume avec le benzène.
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