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Ltanalyse triacide dans sa codification habituelle n'gst pas
applicable aux sols oalcaires (CO3Ca » 10%)« De tels sols ne sont pas ra-
res au Liban et bien souvent d'ailleurs avec un caractére calcaire nette-
ment plus accusé,.

Sur de tels sols, 1l'acide sulfurique abondamment introduit au
moment de l'attaque réagit sur les cations alcalino-terreux pour former
des sulfates insolubles qui g€nent la bonne marche de l'analyse.

Dds le début des opérations ces sulfates s'interposent entre les
fines particules de so0l et les acides, et la destruction des silicates se
trouve compromise,

Par voie de conséquence la détermination du quartz est enta-
chée d'une erreur par excés tandis que celle de la silice des silicates et
des éléments qui l'accompagnent d'une erreur par défaut.

Par la suite, l'insolubilisation de la silice par frittage chlo-
rhydrique perd de son efficacité dans ce milieu "onrobent" et le chiffre
retenu pour ce dosage une nouvelle fois sujet & caution.

D'autre part la faible solubilité des sulfates incidemment for=
més est une cause de surcharge des éléments sur filtre ce qui ajoute enco-
re aux précédentes incertitudes. Pour la méme raison, une erreur par dé-
faut risque d'intervenir dans les dosages ultérieurs du calcium ¢t du ma=
gnésium.

Ces conséquences fBcheuses sont d'autant plus & craindre que
les so0ls étudiés sont plus riches en calcaire.

Le protocole adopté & TELL AMARA donne directement le hilan
complet des éléments toctaux d'un sol quelle que soit sa teneur en calcai=-
re, résultad que ne peut fournir le mode opératoire traditiocnnel qui ne
porte, en raison des difficultés précitées que sur la fraction argileuse
préalablement séparée.



Principe
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Une prise d'échantillon:. dont le poids est déterminé en fonction
de la tensur en calcaire du sol est soumise & une "décarhoni%ion” préalable
qui assure la dissolution des cations alcalino-terreux sans attagque sensi-
ble des argiles contenues dans le sol.

Cette attaque ménagée eost mende avec une solution dtacide chlo-
rydrique N/5.

Les produits résultant de cette opération ¢ l'insoluble et la so=
lution ehlorydrique, sont séparés par filtration "M E A U M E",

- L'insoluble qui représente le sol démuni de son calcaire est
alors traité suivant les normes de l'analyse triacide classique pour les
dosages du quartz et de la silice des silicates.

-~ La solution ghlorydrtque qui contient la presque totalité du
calcium et du magnésium, un peu de silice ainsi gque de petites quantités
de sesquioxydes etCeeesy ©st reprise par frittage chlorydrique pour le do-
sage de la silice entrainée.

Cette nouvelle fraction de silice ainsi mise en évidcnce est notée
séparément dans 1'é&tablissement dos résultets en raison de sa mobilité pare
ticulidre, Elle correspond & la désignation 3 silice de décarbonatation.

Les silices étant dosées de part et d'autre, les filtrats rdésul-
tant des différentes séparations sont regroupés dans le méme flacon jaugé
et 1l'analyse poursuivie suivant les normes coutumiéres.

ErEERsoEEETaESs

La mise en application de ce mods opératoire nécessite gquelques
déterminations préliminaires et l'emploi du platine pour le dosage de la
silice.



Schéma _de_1'analyse
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1°) Préparation de 1'échantillon

2°) Déterminations préliminaires

= Dosage de 1l'humidité

~ Dosage de la perte au feu

- Dosage du calcaire

- Détermination du poids de prise

Calcul de H C1¥/5 de "Décarbonatation"

3°) Décarbonatation
4°) Séparation par filtration ME 4 UM E

Insoluble Filtrat

Attaque triacide

Frittage chlorhydrique (reprise H Cl Frittege chlorydrique {re-

ot H20) prise H cl et H20)
Filtration Filtration

Résidu Filtrat  Filtrat Résidu (8i02)

Na OH 2% Pesée

Insoluble = quartz Départ HF

Solution = S5i02 des silicates

Frittage chlorydrique

Pesée quartz départ HF

Pesée 5i02 départ HF Regroupement

Double préclpltatlon

ammoniacale
Filtrat — T—— Précipité

Cal (complexométrie;

g0 ( " " (reprise chlorhydrique)

A12 03 cecsceccessese Dosage par complexométrie eececsccccos |
Fe2 03 cesescescssee Dosage volumétrique Si) 5% ...........'
Dosage colorimétrique Si¢ 5% eeeecesss
P2 05 s0cs00sccensaene Dosage COlorlmetrlque e0ceeeccesanscee
MnO csssscecsases DOSAEE COLOTIMELTriQUE esescececsccncne
Ti02 tesevecrsscse DOSAZE cOloTimétrique eceeccecccccccese

TEEEEmesTe

Le sodium et le potassium sont dosés sur une prise séparée au
photométre de flamme aprés solubilisation par attaque combinée de 1l'agide
perchlorique et de 1l'acide fluorhydrique.
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- 10g environ de sol séché a l'air (en équilibre avec 1'hygromée
tricité de la pidce od s'effectuent les pesées) sont porphyrisés Jusgquta
passage intégral au tamis 100 (module 24).

On obtient ainsi le so0l fin frais qui est utilisé pour toutes
les prises d'essai nécessitées par l'anajyses.

Détermination Préliminaire

P Tyt Pyt ey puipep iy

Dosage de 1'humidité.

Dans un flacon & tare (AFNOR - Couvercle coiffant H ¢ 30m/m
= 35m/m n° 9234B - Prolabo)
Pesée de 2gr de so0l fin frais et laisser une nuit a 1l'étuve ré-
glée a 105°C,
Le poids avant (P1) et le poids aprés passage & 1'étuve (P2) don-
ne l*humidité pour 2 gr de sel.

Humidité® (H20-) = (P1-P2) x 100
2 .

- (par raprort au poids frais)

Remarque : Le dosage de 1l'humidité est important car les résul-
tats de 1'analyse sont donnés pour un sol sec, or pour éviter les reprises
d'humidité d'un sol sec au cours des pesdes il est préférable de peser une
prise de sol frais correspondant au poids de sol sec fixg pour la prise
d'essai sachant que pour un pourcentage d'humldlte H il faut pour avoir un
gr de sol "sec" :

100
100-H

Dosage de la perte au feu.

gr de sol "frais"

La perte au feu comprend le CO02 des carbonates, l'eau de consti=
tution des minéraux et les matiéres organiques & l'exclusion de l'humidité.

Dans un creuset de procelaine ou de platine taré peser em sol
frais 1'équivalent de 2gr de sol "sec"soit (P1).

Calciner pendant 4 heures au four & mouffle réglé & 1000°C,.

Laisser refroidir en dessiccateur et pemer (P2)

Perte au feu = (P1-P2) - Humidité x 100
2

par rapport au poids sec.
Dosage du calcaire.
Au calcimeétre BERNARD.

- Etalonnage de l'appareil avec une prise de carbonate de cal-
cium pur et sec afin que le gaz dégagé donne une lecture voigine de la gra-
duation 80 soit 0,300gr.

— Calculer le poids de la prise exprimé en sol se¢, pour obte=
nir une lecture proche de la graduation de référence.

Soit ¢

v = le volume correspondant a 0,300gr de CO3Ca pur
V = le volume correspondant & la prise d'essail

P = 1le poids en grammes de la prise d'essais




Taux de calcaire (K) = 0,300 x V x 100

vx?P

Détermination du Poids de prise.

L'analyse triacide sur sol non calcaire est effectudée sur une
prise d'échantillon de 1 gramme de s0l sec.

Lorsque le sol est calcaire la décarbonatation préalable de 1'
échantillon diminue la prise destinée & ce traitement du poids des carbona=-
tes alcalino=-terreux entrainés. Il importe donc pour demeurer dans les nor-
mes de l'analyse que le résidu insoluble résultant de la décarbonatation soit
lui-méme sensiblement égal & 1 gramme.

La teneur en calcaire du sol précedemment déterminée permet d'é-
tablir le poids de sol sec & peser pour chaque échantillon avec assez d'e-
xactitude pour respecter cette condition. Toutefois pour simplifier, les
chiffres sont arrondis au quart de gramme prés ¢ 1,250, 1,500gr, etce.is

Les prises ainsi fixées sont traduites ensuite en sol frais.

Calcul de B Cl N/S de décarbonatation.

2 HC1l + C03Ca = Cl2 Ca = (€03 H2
13 100 111 62
Soit

~ P ~ le poids de prise
- K - 1la teneur en calcaire

le calcaire a déplacé (K') = P x K
100

la quantité H Cl nécessaire (Q) = XK' x 73
100

D'autre part H C1 N/5 = 36,5/5 soit 7,3gr par litre
1 ml 2sceccee B 7.3mg’r H Cl

Le volume de solution H €1 N/5 & utiliser (V) = @
Te3

- i T



Décarbonatation
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Matériel.

Becher de 400ml Forme basse
Entonnoir de "MEAUME" sur fiole & vide 750ml
Fiole jaugée de 500ml

Mode opératoire.

~ Attague de la prise placée dans un bécher de 400ml par H Cl N/5
introduit progressivement (poids d'échantillon et volume d'acide calculés
comme précédemment.

-

- Agitation (& 3 reprises différentes & une heure d'intervalle)
- Repos la nuit

- Le lendemain, décantation de la solution claire sur filtre
"MEAUME"., Essorage du résidu dans le becher par égouttage.

= Lavage avec H Cl N/1O (1'eau distillée provoquerait la diper-
sion et l'entrafnement des argiles).

- Essorage de la fraction de l'insoluble sur filtre par le vide
et transport de celle-ci avec son support en papier filtre dans le becher
d'attaque oli est dcecmeuréde la majeure partie du résidu - au besoin récupé-
rer les particules de sol adhérentes & la paroi de l'entonnoir avec un pe-=
tit morceau de papier filtre humide.

- Dessication de 1l'insoluble ainsi rassemblé sur rlagque chauf-
fante tiéde. L'échantillon décarbonaté se trouve alors dans les conditons
requises pour l'analyse triacide.

- La solution chlorhydrigque provenant de cette séparation -
filtrat F(1) est transvasés dans un becher de 400ml, puis soumise & un frit-—
tage chlorhydrique.s

. = Evaporation jusqu'ad début de siccité sur plague chauffante
modérée.

- Dessicaation compléte & 1'étuve réglée & 105°C pendant 2 heu-
TresS.
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Traitement de 1'Insoluble

(aprés décarbonatation)

Attague triacide,

Réactifs @

SO4 H2 d = 1'84 s eaccccac 2Parties
Mélange sulfonitrigue

NO3H d= 1'40 XXX EEKEXEX] 3Parties
Acide Chlorhyd.rique d = 1'19 LR N A ) 5 par'ties

Mode opératoire s

~ Introductions successives dans le bécher contenant 1l'insolue
ble, de 25ml de mglange sulfonitrique - Délayage du résidu avec un agita-
teur , couvrir avec un verre de montre.

~ Digestion une nuit pour amener la destruction du papier file
tre.

_ - 25ml de H Cl concentré puis porter sur plague chauffante et
pousser progressivement le chauffage ~ Découvrir le bécher & fin de vapeurs
rouges.

-~ Evaporation & sec (fin de dégagement des fumées blanches, due
rée de 1l'opération environ 20 heures).

Seconde attagque triacide.

~ Reprise par 25ml de H Cl concentré - Digestion sur plagque chauf=-
fante tiéde jusgu'a désagrégation du résidu.

- Addition de 25ml de mélange sujlfonitrique,

a

- Bvaporation & sec comme indiqué précédemment.

Frittage VAN TONGEREN.

- Addition d'une pincée de nitrate d'ammonium et de quelques ml

de NO3H.

— Désagrégation du résidu par chauffage modéré et 1l'aide d'un
agitateur.

— Bvaporation & sec sans dépasser la température de 100/110°C.
Maintenir cette température pendant une heurs.
Reprise et filtration.
- Addition de 5ml de H C1 concentré et 100ml d'eau distillée.
-~ Chauffage modéré jusqu'a désagrégation du résidu.
- Filtration et lavage avec H €1 10% chaud, puis avec H Cl 10%

froide.
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La solution chlorhydrique provenant de cette séparation - fil=-
trat £ (2) est recueillie dans une fiole jaugée de 500ml - R (1)

Le résidu sur filtre comprend les minéraux qui ont résisté a 1
attaque trigcide principalement lg quartz et la silice provenant des silie
cates décomposgés.

Dosage du quartz.

- Remplacement de la fiole jaugée R (1) contenant le filtrat
F (2) par un bécher de 250ml.

- Lessivage sur filtre de la silice dcs silicates par une solu-
tion chaude de soude & 80° C et une concentration de 2% distribuée par
fractions de 5ml jugqu'a voncurrénce de 120ml.

-~ Lavage de quartz isolé sur filtre deux fois avec H Cl dilué et
trois fois avec de l'eau distillée.

- Calcination du quartz dans un creuset de platine taré au four
a mouffle réglé 3 1000° C pendant 4 heures.

~ Pesée aprés rofroidissement en dessiccateur.

— Le filtrat F (3) résultant de la séparation du quartz est ré-
servé pour le dosage de la silice des silicates.

Contrdle de la pureté du gqugrtz.

- Addition de HF en quantité suffisante pour humecter le quartz
plus un excés de 2 & 3ml.

— Dessiccation sur plague chauffante modérée.
- Calcination une hevre au four & mouffle réglé & 1000° C.

- Pesée aprés refroidissement en dessiccateur,

Etablissement du résultat du guartsz.

~ La pesée avant et aprés départ fluorhydrique donne le poids du
quartz contenu dans la prise.

- La différence entre le poids du creuset vide et le poids du
creuset aprés départ fluorhydrique donne le poids des irpuretés contenues
dans le quartz.

Observation.

- Si la charge en impuretés n'est pas négligeable, c'est & dire
8i leur poids est supérieur a4 2mg, elles sont amenées & fusion limpide sur
bed bunsen avec quelques grains de pyrosulfate de potassium. Aprés refroi-
dissement le produit de la fusion est solubilisé: avec un peu d'eau légdé-
re?e?t acidifiée avec H Cl et transvasé dans la fiole jaugée de 500ml -

R (1).

— S8i la charge en impuretés est importante il est prudent de ré-
péter le départ fluorhydrigue.



Dosage de la silice des silicates.

~ Précipitation de la silice des silicates solubilisée par la sou=
de filtrat F (3) par addition en une seule fois de 10ml H Cl concentré.

- Prittage chlorhydrique sur plague chauffante modérée jusqu'a
début de siccité.

— Dessiccation compléte & 1'étuve réglée & 105° C pendant deux
heurss.

- Reprise du résidu sec par 5ml H Cl concentré et 100 ml d'eau
distillée.

-~ Filtration et lavage avec H Cl 10% chaud puis avec H Cl 10%
froid.

= Calcination de la silice en creuset de platine taré au four 3
mouffle réglé a 1000° C. pendant 4 heures.

- Pesée aprés refroidissement en dessiccateur.

Contr8le de la pureté de la silics.

= Départ fluorhydrique comme indigqué précédemment.

- Pesée aprés refroidissement en dessiccateur.

Etablissement du résultat de la silice des silicates.

- La pesée avant et aprds départ fluorhydrique donne le poids de
la silice des silicates contenue dauns la prise.
Observation.

- 5i la charge en impuretés n'est pas négligeable, celles-ci sont
solubilisées comme indiqué précédemment ot transvasées dans la fiole jau-
gée de 500ml - R (1).

- Le filtrat de la séparation de la silice des silicates ne pré-
sente plus d'intérét, il est rejeté.

EESESSrSmoSsERT s
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Traitement des Eléments solubles

I 2 4 S ]

(Aprés décarbonatation)

Reprige du filtrat F (1) aprés frittage chlorhydrique.
- Addition de 5ml H Cl concentré et 100ml d'eau distillée.

- Digestion sur plaque chauffante tiéde jusqu'id désagrégation
du résidu.

Filtration et lavage - Regroupement des filtrats.

, - La fiole jaugée de 500ml R (1) qui contient déja le filtrat
F (2) résultant de la séparation du quartz et de la silice des silicates ain=
81 que les impuretés récupérées au cours du dosage de ces éléments, est pla-
cé sous l'entonnoir de filtration.

-~ Filtration et lavage avec H C1 10% chaud puis avec H Cl1 10%

froid.

Dosage de la silice de "d&carbonatation".

= Calcination de la silice sur filtre en creuset de platine ta-
ré, au four a mouffle réglé & 1000° C pendant deux heures.

— Pesée aprés refroidissement en dessiccateur.

Contrdle de la pureté de la silice de décarbonatation.

- Départ fluorhydrique comme indiqué précédemment.

- Pesée apres refroidissement en dessiccateur.

Ftablissement du résultat de la silice de décarbonatation.

~ La pesée avant et aprés départ fluorhydrigue donne le poids de
la silice de décarbonatation.

Observation.

Si le poids des impuretés n'est pas négligeable, celles-ci sont
solubilisées commeindiqgué précédemment et transvasées dans la fiole jaugée
de 500m1 - R (1)

A ce stade de 1'analyse, les filtrats F (1) et F (2) se trouvent
regroupés dans la fiole jaugée de 500ml R (1) ainsi que les éléments qui
sous forme d'impuretés du quartz et de la silice des silicates ont &t§ ré-
cupérés aprés fusion au pyrosulfate de potassiume.
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Le contenu de la fiole jaugée de 500 ml R(1) est alors ajustsé
au trait avec de l'eau distillée et 1l'analyse poursuivie sur cette solution
suivant les normes habituelles précisées dans un document publié en 1968,

Adnalyses quantitatives des Roches silicatées, calcaires ou dolo-
mitiques et de leurs produits d'altération (ORSTOM~P4RIS 1968)+

Document auguel il conviendrait d'apporter les quelques correc—
tions suivantes : :

PAge 17 - 14% ligne
Lire ssessecese Acide sulfurique 6 N
iu lieu de ... Acide sulfuruque 1/2

Page 18 -~ 33 ligne
Lire eesseesses 10ml scide Phosrhorique 1/2
au lieu de +e.. 50ml acide Phosphorique concentré

Page 21 - 21& ligne
Lire X EEEEEXEE X Flaconner
Au lieu de +e.. Flaconner
Page 26 - 8% ligne
Lirc eseececesss 500ml d'eau distillée
4u liou de ..ee 500ml d'sau oxygénée
Page 26 ~ 283 ligne

LiTe sesecssses 50ml de solution oxydante
Au lieu de «see 30ml de solution oxydante

100ml
10ml

s Oy

Page 26 - 29% ligne

Lire eceessveees Porter & tompérature d'ébullition puis laisser
la coulour se développer pendant 30 minutes etc..

4u lieu de ¢...» Porter a4 1'ébullition 5 minutes puis laisser la
couleur se 1évelopper pendant 10 minukes.

Page 26 - 34& ligne

Lire eseeeeseses Une gamme &talon de ¢
OY 200 ¥ 400 ¥ 600X 800 ¥ 1000 ¥
4u lieu de «eee Une gamme étalon de 3

0Y 50 Y 100 y 150 ¥y 200 Y 250 Y

- 331 -t 3]
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