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AVANT-PROPOS
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Cette méthode a pour objet la description du mode opératoire permettant de doser quantitativement l'hydrazine
contenue dans les eaux résiduaires.
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L'hydrazine est oxydée quantitativement en azote par le molybdène (VI) en milieu sulfurique. Le molybdène (V)
libéré en quantité stoechiométrique par rapport à l'hydrazine consommée est dosé par titrage avec une solution
standard de vanadate d'ammonium, en utilisant le diphénylaminosulfonate de baryum comme indicateur coloré.
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•  2 erlenmeyers de 250 ml.
•  2 fioles jaugées de 1000 ml.
•  2 pipettes de 10 ml.
•  1 pipette de 5 ml.
•  1 pipette de 1 ml.
•  2 burettes de précision de 25 et 50 ml.
•  2 fioles jaugées de 100 ml.
•  1 fiole jaugée de 500 ml.
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• Acide sulfurique 4 N.
• Vanadate d'ammonium non hydraté (NH4VO3).
• Eau distillée.
• Acide phosphorique concentré.
• Soude caustique en pastilles.
• Solution de diphénylaminosulfonate de baryum à 0,2 % dans l'eau.
• Solution de molybdate d'ammonium 0,2 N : dans une fiole jaugée de 500 ml, introduire environ 123,6 g de

molybdate d'ammonium [(NH4)6 Mo7O24, 4H2O] et environ 450 ml d'eau : éventuellement, chauffer la fiole
dans un bain d'eau à 50-60 °C pour faciliter la dissolution. Laisser refroidir et compléter à 500 ml.

• Solution de sel de Mohr 0,1 N (sulfate double de fer et d'ammonium) : dans une fiole jaugée de 100 ml,
introduire 3,92 g de sel de Mohr, environ 90 ml d'eau, 5 ml d'acide sulfurique et agiter. Après dissolution
totale, compléter à 100 ml avec de l'eau distillée.

• Solution de vanadate de sodium 0,05 N
Préparation : dans un erlenmeyer de 250 ml, introduire 50 ml d'eau, 2,1 g de soude caustique, agiter pour
favoriser la dissolution, ajouter 5,85 g de vanadate d'ammonium. Chauffer modérément pour éliminer
l'ammoniac formé et dissoudre le vanadate d'ammonium. Laisser revenir à la température ambiante et
compléter à 1000 ml avec de l'eau.
Titrer la solution de vanadate de sodium avec la solution de sel de Mohr 0,1 N en ajoutant quelques gouttes
de réactif coloré dans la solution à titrer.
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• Introduire dans un erlenmeyer de 250 ml un volume connu de l'échantillon d'eau à doser, 10 ml de
molybdate d'ammonium 0,2 N, 10 ml d'acide sulfurique 4 N et agiter.

• Compléter à environ 50 ml avec de l'eau distillée.
• Introduire l'erlenmeyer dans un bain d'eau bouillante pendant 15 minutes.
• Laisser refroidir, ajouter 5 ml d'acide phosphorique et agiter.
• Ajouter 0,1 ml de réactif coloré.
• Titrer avec la solution standard de vanadate de sodium. La coloration passe du bleu vert au bleu violet.
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