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Dosage polarographique du plomb dans les produits d’huile minérale

Sommaire

Le dosage de la teneur de plomb dans les carburants de Pindustrie des automobiles a
gagnee considérablement d’'importance deés I'introduction de la technique du catalyseur.
Méme des petites teneurs de plomb génent I'efficacité des catalyseurs ou bien les mettent
complétement hors circuit. D'autre part ils existent encore beaucoup de véhicules sur le
marché conduits avec de I'essence contenant du plomb (additions de plomb tétraalcoylé).
Ici aussi on a intérét de connaitre la teneur du plomb.

En référence au DIN 51769 et ASTM D-1269 un procedé simplifié pour le dosage du plomb
dans les produits d’huile minérale est décrit. Les produits sont décomposés avec du HCI et
les combinaisons de plomb sont transférés en chlorure de pomb(Il). Aprés I'extraction avec
de I'eau la détermination voltammétrique inverse du Pb est exécutée.

Appareillage

» Polarecord 2.506.0010 ou Polarecord 2.626.0010
avec Poste VA 2.663.002X et Contrdleur VA 2.608.0010
ou
Processeur VA 2.646.003X avec Poste VA 2.647.0020

» Appareillage a reflux

[ |
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Réactifs

» Acide chlorhydrique: w(HCI)=0.36 puriss p.a. ou "Suprapur” (36%)
» Essence lourde: Gamme d’ébullition 200...240 °C
» Nitrogene: d’une bouteille d’acier avec valve réductrice

» Pb standard: p(Pb)=1 g/L.
1.599 g Pb(NO3), sont dilués dans 'eau trés pure et melangés
avec 1 mL d’acide nitrique conc. Diluer avec I'eau trés pure a 1 L.
Apreés dilution avec I'eau trés pure on prépare des standards d’une
concentration inférieure.

A4

Eau trés pure
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Préparation » L’appareillage est construit selon I'illustration sur page 1. On pipette 10 mL d’essence

d’échantillon/ lourde, 10 mL de HC! et 10 mL d’échantilion dans le ballon rond a deux orifices. On

extraction barbote du N; a travers le mélange et bouillit sous reflux pendant 45 min (lors de 15 min
seulement 90% du plomb sont extraits).

» Aprés refroidissement bref on aspire la phase aqueuse inférieure presque complétement
par une pipette de mesure et la donne dans un ballon de 50 mL. On ajoute encore 10 mL
d’eau trés pure dans le ballon rond et on y bouillit encore 5 min.

» Apres refroidissement on transfére le mélange dans une ampoule a décanter, on laisse
également couler I'extrait aqueux dans un balon rond, le remplit avec de I'eau trés pure
jusqu’au repere et on mélange.

Analyse On met 15 mL d’eau trés pure dans le récipient polarographique. Selon le contenu du plomb
on utilise de différentes quantités de solution pour I'extraction et de différents temps
d’enrichissement:

teneur de plomb mg/L: 100 pL solution pour I'extraction
teneur de plomb pg/L: 5 mL solution pour 'extraction

Comme électrolyte de base sert le HCI de la solution pour I'extraction. Comme, dans les

différents échantilions, elle est présente dans des quantités variantes, les potentiels du pic

du plomb se deplacent correspondamment.

100 pL d’échant. 5 mL d’échant.
Méthode/amplitude DP/ +30 mV DP/ +30 mV
U set 0.7V -0.7V
Temps d’enrichissement 60 s 180 s
U stop -0.2V -0.3V
sweep rate 10 mV’s 10 mV/is
Epipp) Pb ca. -0.27 V ca. -0.43 V

La recherche de la teneur se fait selon la méthode standard d’addition. Une valeur a blanc

(inclus pas d’extraction avec I'essence lourde, cependant sans échantillon) est & déterminer

et a porter en déduction.

Remarques » La limite de détermination s’accorde avec la valeur a blanc, qui se trouve a peu pres

autour de 10...20 pg/L Pb en observant les indications susmentionnées.

» La limite de détection se trouve en dessous de 1 ug/L Pb.

» Pour garder 'appareillage libre de plomb, on le rinse avec de I'acide nitrique chaud, dilué
(env. 10%). On peut nettoyer la cellule polarograghique avec de I'acide nitrique froid de
la méme concentration.
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Exemple

Dosage du plomb dans I'essence "rouge”: Programme Processeur VA 646

Oetermination of lead in petral
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Dosage du plomb dans I'essence "rouge”: Bloc des résultats Processeur VA 646
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Exemple

Dosage du plomb dans 'essence "rouge”:
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Dosage du plomb dans I'essence "rouge”:

Exemple de courbe Processeur VA 646
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Programme Processeur VA 646 pour la détermination de la valeur a blanc en rg/l

(ou pour I'essence "verte”)

Cetermination of lead in petral
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Exemple de courbe Processeur VA 646
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