
I L DOSAGE DU CARBONE ORGANIQUE TOTAL 
----.------...-U-CILY---- 

In t roduc t ion  

La teneur en mat iè re  organique totale du s o l  s ' o b t i e n t  gén6ralement 
en dosant l a  teneur en carbone, on est ime que le rappor t  matière orsanique 

est  à peu p r è s  cons tan t  e t  é g a l  z3 MA01 % - carbone 
- 

C $  

Le dosage du carbone peu t  s ' opé re r  pa r  voie  sbche ou combustion en 
déterminant l e  gaz carbonique CO2 pmvenant de le mat iè re  organique, mais 

également pa r  v o i e  humide, e n  f a i san t  a g i r  SUT l e  sol dans des  condi t ions  
bien d g f i n i e s  une quant i td  connue d'un corps  oxydai-&; 

Ce son t  l es  mgthodes par  vo ie  humide qui  sont  d e c r i t e s  Ci-dessOus, 
leur p rde i s ion  sans  €!tre t r è s  gxande, est su f f i s an te ,  compte t e n u  des  l a r g e s  
limites dans lesquelles v a r i e n t  les t a u x  de carbone des  sols, et des d i f f é rences  
4ue l ' o n  veut mettre en évidence. 

. . I  

Les t eohniques d é c r i t e s  ci:i-dessous son t  i n s p i r é e s  directement des  
t ravaux de ANNE (1 945) (1  ) et de  WALKLEY et BLACK (1934). 

Princiae généra l  

Le carbone de la mat ière  organique est oxyde p a r  un melange de 
bfchromate de potassium e t  d'acide sulfur ique.  On admet que l 'oxygène consommé 
est propor t ionnel  au carbone que l 'on veu t  doser: 

t 

Ltexcès de bichromate i n u t i l i s d  dans l a  r6ac t ion  est dosé par l e  sel 
de Mohr. 

Une au t re3p+oss ib i l i t é  de dosage c o n s i s t e  à effectua l a  c o l  E+ rimétrie 
d i m o t e  des  i o n s  Cr b leu  v e r t  provenant de l a  réduct ion  des  i o n s  C r  



1 - 1  

Condi t ions o p d r a t o i r a s  pour l 'oxydat ion  

Dans l a  méthode *ANNE", l 'oxydat ion s'effectue à chaud, à l t é b u l l i t i o n  
pour que cette oxydation s o i t  complète, le temps d t é b U t i o n  d o i t  etre de 

5 mn, dgaukre p a r t  le rappor t  C r O  

et 60 %i 

3 
x 100 d o i t  &tre compris e n t r e  20 % consomme 

CEO 3 t o t a l  

POLE IO m l  de s o l u t i o n  d e  bichromate de  potassium à 8 % addi t ionne  
d e  I S  m l  d 'acide s u l f u r i q u e  concentré ,  l a  p r i s e  d'essai d e  s o l  ne d o i t  pas  exc6- 
d e r  30 mg C. 

Dans l a  méthode WALKLEY et BUCK, l toxydat ion  e l ieu  3 Proid, mais 
elle est incomplète; La propor t ion  d e  carbone oxydé varie d e  60 ZI 86 %. La 
moyenne &ant  de 76 %, il y a l i e u  d t u t i l i s e r  un facteur d e  c o r r e c t i o n  a = 

76 
Cette méthode malgr6 son imprécis ion est utilisee e n  r a i s o n  d e  sa 

s i m p l i c i t é  e t  d e  sa  rapidi tgb:  

Pxoc6dé u t i l i sé  Dour l e  d o s a m  d e  I r a c i d e  chromique 

Il s ' a g i t  d e  doser  &O3 en m i l i e u  s u l f u r i q u e  : Cr03 se t r o u v a n t  b 

une concent ra t ion  de  l ' o r d r e  d e  0,l g dans 150 ou 200 m l  e t  en pr6sence d e  
q u d q u e s  m l  de  S04H2 concentré. 

(sel de  Mohr): 
On effectue le dosage B f r o i d  au moyen d'une s o l u t i o n  d'un sel  ferreux 

- I n d i c a t e u r  : diphenylamine ; 
Terme de l a  r é a c t i o n  : v i r a g e  du bleu foncé au b l e u  vert. 

Le v i r a g e  a i n s i  obtenu e s t ' p e u  s e n s i b l e  t on p a s s e  très graduellement 
d e  l a  couleur  i n i t i a l e  à l a  c o u l e u r  f i n a l e ,  cet inconvénient é t a n t  dlll a u  pouvoir  . 

tampon du mélange d r i o n s  f e r r i q u e s  et ferreux:  

Remède 
7 

On a j o u t e  de l t a c i d e  phosphorique ou de l f a c i d e  f luorhydr ique  (ou 
FNa ou FNH4) : les ions f e r r i q u e s  s o n t  alors rendus i n a c t i f s  à cause de l a  fo r -  
mation des sels PEU dissociés t le v i r a g e  devien t  n e t ,  l a  t e i n t e  f i n a l e  n '6tant  



p l u s  t r o u b l g e  p a r  l a  couleur j a u n e  d e s  sels fe r r iques :  

- I l  a r r i v e  p a r f o i s  que l a  couleur bleue  ne  se développe p a s  au momtank 
d e  l ' a d d i t i o n  d e  l a  diphénylamine, mais alle apparagt  toujours a p r h  
l * s d d i t i o n  des  premières g o u t t e s  de seJ. ferreux: 

- On p e u t  observer  p a r f o i s  l ' a p p a r i t i o n  dlune couleur  v e r t e  au l h u  d'une 
coulsiu: bleue,  mais  cct inconvénient est bien moindre en  présence d J a c i d e  
phosphorique e t  f luorhydrique 

- I1 est recommande, aussi, de  ne  p a s  employer une t r o p  grande q u a n t i t e  d e  
d i p  hénylamine 

Concentration en a c i d e  sulfurim t 

*I La s o l u t i o n  B titrer d o i t  &tre d i l u é e  de  façon que son volume s o i t  com- 
p i s  entre 10 et 15 fo is  l e  volume d 'ac ide  s u l f u r i q u e  SO H 

présent .  Cependant, des essais on t  montxé que l a  concent ra t ion  en SO H 
pouvai t  Btre un peu i n f é r i e u r e .  

concentré  4 2  

4 2  

Rapport S04H2/FNa : 

- Pow 20 ml d 'ac ide  s u l f u r i q u e  (SO H ) concentrb,  on d o i t  employer s o i t  4 2  

5 g d e  f l u o r u r e  de  sodium (FNa), s o i t  5 m l  d t a c i d e  phosphorique d = 1,71* 
I1 est important  d e  r e s p e c t e r  ce r a p p o r t  car si un léger excbs de FNa 
ntes.t pas  gQnant, p a r  cont re ,  s'il n'y en a p a s  assez, l e  v i r a g e  est 
étalb! 

- A n o t e r  e n f i n  que l ' i n t e n s i t é  de  l a  t e i n t e  b leue  observée avant  l e  
w a g e  dépend de  l a  concent ra t ion  en S04H2, Cette couleur est d 'au tan t  

p l u s  Ponce que celle-ci est p l u s  f a i b l e .  

Action de- : 

Dans l e  cas d e  sals s a l b s ,  le c h l o r e  present  joue l e  r€Ue de rédua- 
t e a .  Dana le dosage en r e t o u r  du bichromate, il y a l i e u  d 'appor te r  une 
cormution égale B 1/12 du pourcentage d e  Cl dosé: 

- On peul; é l i m i n e r  l 'effet d u  c h l o r e  en r a j o u t a n t  du sulfate dcargent  B 
l ' a c i d e  s u l f u r i q u e  concentrr5, il se farme a lo r s  du c h l o r u r e  d 'argent 
i n s o l u b l e  avec l i b é r a t i o n  d'ion SOœm (il f a u t  environ 25 g p a s  l i t re  4 



Lorsque le rapport  est  i n f é r i e u r  3 1)  4 
C 

Dans l e  cas  du dosage color im6tr ique,  l a  " b i n a i s o n  du &lore avec 
l ' a c i d e  chranique e& volatile, et i n t e r f è r e  peu 8ur l a  c o l o r a t i o n  due BW( ions 

Action des nitrates et du bioxyde de manganbse : 

.I Les nit rates  n ' i n t e r f è r e n t  pas  loxsqu*ils son t  i n f g r i e u r s  21 5 % de C. 

II Le bioxyde de manganese n ' i n t e r f èxe  pas  S t i l  sst inf6riekJr a 4 C. 

Action du c a l c a i r e  I 

- Le carbonate  de chaux consamme de  lSaci.de sulfurique, on peut  le neutra- 
liser pr6alablement p a r  quelques gou t t e s  d*ae ide  concentr6Jet n ' i n t e r -  
faxe pas  l o r s q u ' i l  est in fgx ieu r  à 5 %i 5.3. 

1") DOSAGE DU CARBONE PAR VOIE C H I M I Q U E  

A )  DOSAGE DU CARBONE ORGANIQUE PAR LA METHODE D 'ANNE 

PRINCIPE 

La mat ière  organique est oxydée par  un melange de bichromate de 
potassium et dlaci.de su l fur ique ;  L'excès de  bichromate es% tit& par  le ssl, de  
Mohr. 

REACTIFS 

. 78,5 g de sel p w  dans 500 ml d'eau d i s t i l l 6 e  contenant  20 m.l . campltjter B 1.000 ml ,  
A conserver  dans un flacon de verre brun. 

d'acide s u l f u r i q u e  pur, 

i s o l t h i o n  B 8 % ( f a i r e  sécher du bichromate RAPA a 146tuve b 1 0 5 O ) ,  
h peser 80 g de bichromate 3 dissoudre  dans l i000 m3, d teau  distill6a 

(d i f f i c i l e  h dissoudre) .  



. 0,5 g dans 100 m l  d'aoide su l fu r ique  concentré;  

. conserver dans un flacon brun: 
verser dans 20 m l  d 'eau d i s t i l l é e  (avec prgcaut ion) ,  

MODE OPERATOIRE 

Utiliser un sol finement broy6 et pass6 au tamis 100 (0,2 mm) 
(ou module 24NFx11501) i 

Peser I 

- B g de  sol si  l e  s o l  est moyennement organique, 
-. 2 à 4 g s i  le sol est peu ou pas  co lor6  e n  noir ,  - moins de  1 g si l e  s o l  est foncé ou apparemment r i c h e  en ddbr i s  vég6- 

taux: 

I n t r o d u i r e  l a  p r i s e  dans un ba l lon  pyrex avec r d f r i g é r a n t  ascendant,  
ajouter : 

- 10 ml d e  s o l u t i o n  d e  bichzomats b 8 %y - 15 ml. d 'ac ide  s u l f u r i q u e  SO H concentrb: 

Porter 5 mn à l t é b u l l i t i o n  douce - compter les  5 mn d è s  lo début de 

4 2  

3 (ébulli$ion! 

Laisser refroid2rA 

Transvaser dans une f i o l e  jaugée de  200 m l ,  laver trois fo i s  b l'eau 
d i s t i l l d e  jusque& concurrence de I 5 0  m l ,  amener à volume: 

Prélever une p a r t i a  a l iquo te ,  20 à 40 m l ,  verser dans un bdcher  de 
250 m l .  

D i lue r  b 200 ml (environ)! 

Ajouter  : 

- 0,5 g de f luo ru re  de  sodium (FNa) en poudre p a r  ml d'acide s u l f u r i q u e  

r2 3 g i u g t a s  d e  diphenylamine ou plus: 
(SO H ) pr6senty  s o i t  5 à 7 g: (ou 10 m l  d 'acide phosphorique d 1,71). 

Verser l a  s o l u t i o n  de  sel de Mohr dans une b u r e t t e  e t  i;itrer 1texcbS 
de bichromate : l a  cou leu r  passe  du b l eu  foncé au bleu-vert, 



CALCULS 

1 Bquivalent gxammea de bichromate a t t a q u e 1  dtatomp de C, s o i t  
6 4 

3 grammes; 

1 m l  de  s e l  de bichromate 0,2 N oxyde 0,6 mg C c o r r i g e r  pa r  10_4 
97,6 

corjcespondant B 0,615 mg C ( c o e f f i c i e n t  de co r rec t ion  de  ANNE).  

On effectue un témoin avec du s a b l e  calcin8, soit n l a  quant i td  de 
sel de Mohr versé ,  n f  l a  quan t i tg  de se l  de Mohr carrespondant B l t g c h s n t i l l o n ,  

C % = (n  - n ' )  )c 0,615 x X (1)  

Pour ob ten i s  l e  t aux  de  matière organique, on m u l t i p l i e  P 

C % par  1,724, 

MATERIEL UTILISE POUR LA METHODE A N N E  

Matér ie l .  s é n é r a l  

.I Becs Bunzen ou Mecker ou rampe de chauffage 6 l ec t s ique ,  - 2 Burettes 3 p i s ton  ''MétrohmJ1 de 20 ml, - Agi ta teurs  magnétiques, 
Jeu de  p i p e t t e s  et f i o l e s  jaugées de 1:OOO ml: 

Matériel particulier 

- Ballons pyrex de 250 m l  3 c o l  rodé,  - Réfrigérants ascendants  s ' adaptan t  aux bal lons,  
.- F i o l e s  jaugées de  200 ml, 
.I Béchers de 250 m l ,  

3) DOSAGE DU CARBONE ORGANIQUE PAR LA METHODE MALKLEY ET BLACK 

P R I  NCI PE 

Iden t ique  b celui de l a  méthode ANNE, mais l ' a t t a q u e  88 f a i %  b froid i 
L'oxydation est incomplète et  correspond e n  moyenne b 77 % du carbone p r6sen t  
dans l e  sol; 

(1) - v o i r  p l u s  l o i n  l a  c o r r e c t i o n  du t i t r e  du sel de Mob. 
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_REACTIFS 

.. t s o l u t i o n  NA 

-. SBcher l e  bichmmate (Cz20tK2) dang un dess i ca t ew:  B chlorurs d e  

oaloium (ClZCa) ou a c i d e  s u l f u r i q u e  {S04H2), 

Dissoudre 49,035 g de  bichromate de  po ta s s iun  (fh K dans l a 0 0  
ml d l e a u  d i s t i l l b e :  201 2 

I S e l  de Mohr : s o l u t i o n  N/2. 

196,OS g d e  s e l  d e  Mohr (S04Fe, S04(NH4)26H20) dans 1 .O00 ml d'acide 

s u l f u r i q u e  enviran N/2 i 

On f a i t  l e  pasee au t rbbuche t ,  (1 mg) Le t i t r e  exact i t a n t  dbter- 
min6 p a r  r appor t  3 l a  
chaque jour). 

s o l u t i o n  de bichromate ( t i t r e  21 r e d i t e r m i n e r  

- DinMnylamine t - 0,5 g dans IO0 ml d ' ac ide  s u l f u r i q u e  (SO H ) concentrb: 4 2  

Verser dans 20 ml d'eau (avec p r6cau t ions ) t  
Conserver dans f l a c o n  brun. 

- Fluorure de  sodium en poudre P.A, 

MODE OPERATOIRE 

Le s o l  est finement broy8, l a  p r i s e  d t e s s a i  d o i t  c o n t e n i r  de 10 B 
25 mg d e  C. 

I n t r o d u i r e  un poids p de  terre CIO g a u  m a x i m u m  .. v o i r  i n d i c a t i o n s  
complementaires 3e) dam un erlemneyer de 350 ml, ou une f io le  cylindso-confque. 

Ajouter b l a  b u s e t t e  - 10 ml de bichromate N mesur6 exactement, 

A g i t e r  1 mn. Abandbnnm 30 mn sur un c a d o n  dramiante! 
Ajouter  t 

II 21 l ' b p r o u v e t t e  .. 20 ml d'acide s u l f u r i q u e  concentr i ,  

- 200 m l  d'eau, - I O  ml d'acida phosphorjque d = 1 ,TI, - ou 5 g FNa, - 3 g o u t t e s  d e  d i p h 6 n y W n e  ou plus. 



Titrer 1"ccbs de bichmmate p a r  l a  s o l u t i o n  d e  s e l  de Mohr direc-  
tement dans l a  f i o l e  dgattaque. 

La c o u l e m  passe  du g r i s  b l e u t é  a v e r t  c l a h  f l a  te inte  propre du 
sol interfère),  - peu avant Is virage,  l a  t o i n t e  devient  violacée,  

-. p u i s  l e  changement de couleur est  b r u t a l ;  

CAL CULS 
P 

1 m l  de  s e l  de  bichromate N/1 3 mg C 
comme l ' oxyda t ion  es t  incomplète, 
c o r r i g e r  p a r  : 

7 1 O0 -3 mg 9 e. 
77 

p = po ids  de  l a  p s i s e  de terre, 
V = nombre de m l  de seL de  Mohr u t i l i s d s ,  
x = terme c o r r e c t i f  pour l e  sel de  Mohr. 

M.O: % = c X 1,724 

c 

-tions -&menCaires 

1 - Effectuer un témoin avec s a b l e  calciné.  

2 C. Ddtarmination du t i t r e  exact du s e l . .  

Faire un dosage à b lanc  dans les memes cond i t ions  avec 10 m l  de  

Cr2 07K2N 

s o i t  2 m l  de  se l  de Mohr consomm6s, on calcule ,IO- = x, l a  normalité 

du sel de Mohr est xN. 
n 

3 +I) Défezmination du poids  de  l a  prise d e  terre pour se -trouver dans les 
limites du dosage. 

A t i t r e  i n d i c a t i f ,  en supposant l e  r appor t  C/N = 10, on peut se b a s e r  
s u r  l e  pourcentage d ' azo te  pour determiner  approximativement la prise 

. d e  terre : 
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4 
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: . . . . 
. . 
t 
: 

S i  l t a n  n’a pas  l a  t e n e u r  en azote ,  f a i r e  t o u j o u r s  l e  l e r  essai s u r  
1 g e t  daaprès  les r 6 s u l t a t s  de  cet e s s a i ,  c a l c u l e r  p de  l a  façon su ivan te  : 

1 m l  de  Cr O K N oxyde 3,9 mg, 
2 7 2  

On u t i l i s e  : I O  m l  de Cr O K 
2 7 2  

Il f a u t  que l a  p r i s e  contienne entre 10 et 25 mg de Cy 

10 mg d e  C correspondent a, 

10 = 2,5 m l  de Cr O K N 
m 2 7 2  3j9 

Donc, au t i t r a g e  il faudra  a v o i r  au p l u s  : 

10 - 2,s 7,5 ml de se l  de  Mohr N 
au 

3_.5 m l  de s e l  de Mohs x N, s o i t  environ 15 ml 
X 2 

S i  l ’ o n  a P l u s ,  l a  prise est txop faible! 

25 mg de C oorrespondent à 

25 = 6,5 m l d e  CE O K N 

Donc au t i t rage,  il faudra  avo i r  au moins : 

2 1 2  c 

3,9 



L I O  - 
I O  - 6,5 = 3,5 m l  de  se l  de  Mohr N 

rrd, de  sel de  Mohr xN, s o i t  environ 7 m l  2 
X 2 

S i  I r o n  a moins. l a  nrise est t r o p  forte& 
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MATERIEL UTILISE POUR LA METHODE VALKLEY ET BLACK 

Matériel aénbra l  

- J e u  de  p i p e t t e s ,  
.I Fioles j augées  de  1.000 m l ,  .. Epsouvottes graduées 1 O0 m l  - 1 AO00 m l ,  - 2 B u r e t t e s  21 p i s t o n  Wetrohm". 

Materiel D asticulier 

- Erlenmeyers de 350 m l  (nombre suf f i san t  pour une s é r i e ) :  
.I(. Carton d'amiante ou couvercle en polystyrène.  

2 O )  DOSAGE DU CARBONE PAR VOIE COLORIMETRIQUE DIRECTE 

{Mise au po in t  p a r  B. DABIN - J,C: BRION - P I  PELLOUX - J, VERDONI). 

PRI~NCIPE 

La technique d 'a t taque  d u  sol est la mEme que dans l a  mdthade de 



I1ANNE*!, avec une oxydation de la mat ière  organique a u s s i  complète que p o s s i b l e  - 
21 chaud 
l'excès de  bichromake non u t i l i s 6 ,  on détermine disectament pa r  colorimétrie 
les i o n s  Ers" b leu  vert, qu i  se forment au cours  de  l a  r é a c t i o n  e t  q u i  s o n t  
propor t ionnels  aux 6quivalerrts de carbone oxydé: 

seule La f i n  du dosage diffère ; au l i eu  de doser  chimiquement 

La courbe de t i t r a t i o n  co lar imét r ique  se f a i t  p a r  r a p p o r t  21 urre eolu- 
t i o n  de glucose de teneur e n  carbone connue: 

La lecture est e f f ec tu6e  avec un c o l m i m è t r e  équipé dcun Tiltre 
590 my: 

L'avantage de cette méthode est de c o n s t i t u e r  une s i m p l i f i c a t i o n  p a r  
rappor t  aux techniques précédentes  pu i sque  l ' on  s u p p r i m e  le t i t r a g e  en r e t o u r  
pa r  le sel de Mohs, d ' au t r e  p a r t ,  c e r t a i n e s  interférences comme oelle du c h l o r e  
ne jouent  pas ,  e n f i n  cette méthode peu t  €!tre adaptés  à l tautomation,  p a r  l ' u t i -  
l i s a t i o n  d*un autoanalyseur:  

MODE OPERATOIRE 

REACTIFS 

- Solu t ion  aqueuse de bichromate de potassium à 8 %: 

80 g ck? C r  O, d i s sous  dans 1 1 d'eau: 2 IK2 - Acide s u l f  u s i q u e  concentré! 

.. Solu t ion  de r inçage.  

Acide su l fu r ique  21 18,75 %, s o i t  375 m l  pour 2 1 d'eau. 

Gamme é t a l o n  de carbone en-eu l i q u i d e  : 

- On p a r t  d'une s o l u t i o n  de glucose: Le glucose anhydre (aprbs  sechaga B 
1 '6 tuve  21 145O) est d e  formule C6 H 

poid molgculaire  t o t a l  d e  180,156 g., l e  glucose anhydre cont ien t  
39,998 % ou 40 % de son  poids  de carbone: 1 g de glucose con t i en t  0,4 
g de  Cl 

06, so i t  72,060 g de C. Pour un 
12 

Solu t ion  mère : 

- I g d e  glucose anhydre dans 1 1 d'aau, cette s o l u t i o n  con t i en t  0,4 mg de 
c pa r  msA 
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- Pxdlever  les q u a n t i t é s  su ivan te s  de  solv2;ion mère, verser dans des  
béchers  de 100 m l  forme bpsse, amener à sec dans une étuve b 70a .  

Sur  Le produi t  sec, on f a i t  a g i r  l e  mélange sulfochmmique dans les 
cond i t ions  énoncées p l u s  bas: 

En m i l i e u  s o l i d e  : 

Le "solvant t t  s o l i d e  est du s o l  limoneux, ou sab loa rg i l eux  f i n ,  non 
humifère et non calcaire (horizon B d'un sol lessiv6 ou loehm)! 

Ce sol est calciné à l:OOOo pendant p l u s i e u r s  heures, p u i s  pu lv6r i sd  
au mor t i e r  d 'agathe et tamisé au tamis 0,2 mm: 

On pèse : 

- 180 g de s o l  cal&né broy6, .. 20 g de glucose séchd, 
soit 10 % de glucose et  4 % d e  

Le mélange 

C p a r  r appor t  au mélange f i n a l !  

est homog6néïsé en secouant  dans un flacon, p u i s  repassé  
au mortier d 'agathe e t  re tamisé ,  e n f i n  a g i t é  à nouveau dans un f l acon  boudB.  

Ce mglange concentre est conservé en d e s s i c a t e a  et peut  servir t r b s  
longtemps 4 

Pour r é a l i s e r  l e s  d i f f é r e n t s  p o i n t s  de  l a  gamme, il f a u t  f a b r i q u e r  
environ 700 g suppl6mentaire de  sol calcine e t  broyd. 

A p a r t i r  du mdlange concentre  e t  du  s o l  ca l c ine ,  on effectue l e s  
mélanges s u i v a n t s  : 



- - I u - - I - - - u - - ~ - - u I ~ - - u I y I - - - . c ~  . . mg de C : poids  en g d e  mélancp: po ids  de sol calciné : 
: p a r  g de  mélange : concentre à 4 % de C s . f i n a l  : pour  50 g de mélange : mélange final , . i f i n a l  . 
:..-- ---------.-Y:-.-----Y-UCU--.-U.II)-.--..)...:.C--U"- ------.---------f 

an g pour 50 g d e  : . 
: 
b . 
: 
: . . 
. . . . 
: . . 
i 
3 

O; 4 
I 
2 
3 
4 
5 
6 
7 
8 
9 

I O  
11 
12 
93 
14  
15 

. 
a . . . . . 
o 

o 

O 

o . 
: 

: . . 
O 

O, 500 
1,250 
2,500 

5,000 
6,250 
70 500 
8,750 

13,250 
12,500 
13,750 
15,000 
16,250 
? 7,500 
18,750 

3,750 

10,000 

. . . . . . . . . . . o . 
c 

: 

O 

49,500 
48,750 
47,500 
46,250 
45 
43,750 
112,500 
41,250 
40 
38,750 
37,500 
36,250 
35 
33,750 
32,500 
31 ;250 

: . . . . . . . 
. o . . 
2 
: 

. 
: . 

On d i s p o s e  a i n s i  d'un c e r t a i n  nombre de  étalonat! que l 'on 
conserve en flacons bouchés au sec: 

PrBDaration du sol 

La terre est finement broyée (mor t ie r  d laga lhe)  e t  tamisbe au tamis 
0,2 mm (module-24 NFX 11 501 ) A  

On pèse  un poids  compris entre 0,125 g et 2 g contenan$ au maximum 
35 mg d e  C et au minimum 3 mg: 

La p i s e  d ' e s s a i  est caLcul6e en f o n c t i o n  de  la t e n e u r  en azote t o t a l  
dgterminée préalablement.  La t e n e u r  en C est est imge d 'après  un r a p p o r t  C/N 
de l o r  
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: : C en  mg dans l a  p r i s e  : 
de  terre f 

. Prise d e  terre en g . 
o . N t o t a l  '% 

i 0,Ol b 0,04 i 
0,04 à 0,OT , ' 0,OT b 0,15 : ! 0,15 21 0,30 : . : 
0,3 B 0,6 

2 
1 

0,25 
0,125 

0,5 

2 b 6  
4 3 7  
3,5 b 7,s 
3,75 a 7,s 
3,75 7,s 

S i  C/N 3 20, l a  p r i s e  de  terre ne c o n t i e n t  pas  p l u s  de  15 mg: 

0x.vdation de  118chant i l lon  

L téchan t i l l on  est p l acé  dans un p e t i t  matras KJELDAHL de 30 m l  ( l e  
volume t o t a l  r é e l  est d tenvi ron  50 ml): 

.. Ce matras es t  jaugé à l a  p i p e t t e  de p réc i s ion ,  après avoir r a j o u t 6  5 
billes deverre c a l i b r é e s  de  7,5 mm de diamètre. 
Le t r a i t  de j auge  est gravé s u r  l e  col pour un volume t a t a l  de 40 m l :  

On  rajoute au s o l  : 5 m l  de  bichromate à 8 $ e t  7,5 m l  d 'acide su l fu-  
rique concent ré /  

Le matras est c o i f f é  dru, en tonnoi r  à longue t i g e ,  e t  est p lacé  dans 
un appareil.  de  chauffage ( é l e c t r i q u e  de préférence  pour r é g l e r  l a  tempgrature); 

Le mélange terre + bichromate est p o r t é  à 1 ' 6 b u l l i t i o n  douce et cette 

. 

é b u l l i t i o n  est maintenue 5 mn (I1 f a u t  n o t e r  avec 
l * é b u l l i t i o n  vé r i t ab la ) !  

s o i n  le po in t  de  depar t  do 

Cette a t t a q u e  peut  Btre effectuh ßn série s u r  d e s  rampes de chauffage 
permettant  do survei l ler  15 matras à l a  fois! 

AprBs l ' a t t a q u e  les  matras sont  m i s  b r e f r o i d i r  dans des  supports .  

Après re f ro id issement  on r a j o u t e  de l 'eau aux 2/3, on a g i t e ,  on la isse  
r e f r o i d i r  à nouveau p u i s  on complète à 40 m l !  

Les matras sont  bouchés, b i en  homogénérsés et la issés  au repos une 
nuit. (On peut  aussi effectuer immgdiatement l a  c e n t r i f u g a t i o n  d'une -rt?;n*-. 
quan"ci"(;8); Avec un matériel convenable, il est p o s s i b l e  de réaliser p lus  d'une 
c e n t a i n e  d 'a t taques dans une journée. 
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m a r a t i o n  de  l a  qamme é t a l o n  

-5amme s o l i d e  : 

On pèse 1 g d e  chaque é c h a n t i l l o n  da gamme 1tso3iden et on effectue 
l ' a t t a q u e  dans les matras de  l a  mt2me façon que pour l e  sol.  

. .. Gamme I , .  : 

On r a j o u t e  l e  bichromate e t  l ' a c i d e  s u l f u r i q u e  dans l e  bécher, on 
la s o l u t i o n  de  glucose a é té  préalablement amenée 21 sec: 

On f a i t  b o u i l l i r  5 mn s u r  plaque chauf fan te  en recouvrant d*un verre 
de montre. 

ApAs a t t aque ,  l a  s o l u t i o n  es t  amenée à un volume f i n a l  de 40 m l  
avec de  lteau. 

Cen t r i f  usat i o n  

L'expérience a montré que mdme apri% une n u i t  de repos,  l e  l i q u i d e  
dilué surnageant contienk encore d e  t r è s  f ines p a r t i c u l e s  silicieuses ' i n v i s i b l e s  
2 l ' o e i l  mais q u i  i n f l u e n t  sur l a  d e n s i t é  optique.  

Une c e n t r i f u g a t i o n  est donc n é c e s s a i r e  pour les éliminer ; p a r  a i l l eurs  
l a  gamme s o l i d e  donne d e s  suspensions p l u s  comparables à celles des  sols, que 
l a  gamme l i q u i d e ;  

..I l a  p a r t i e  surnageante  des  maCras est vers& dans d e s  t u b e s  de  centxi-  
fugcuse m pyrex de  15 m l ,  

.. Une grands cen t r i fugeuse  permet d l u t i l i s e r  36 t u b e s  à l a  f o i s .  La c e n t r i -  
fugaCion est de  15 mn à 3!500 t o u r s  mn, pour les gammes é t a l o n s  on 
uti l ise  dea p o t s  de 40 ml (pour avo i r  une réserve de  l i q u i d e  pour l e s  
mesures) A 

Co1orimB"ci.e 

Les s o l u t i o n s  c e n t r i f u g é e s  son t  versées avec pr6caut ion dans &es 
t u b e s  du co lo r imbt re  ou dans les godets d'un autoanalyseur,  

- Que se s o i t  p a r  v o i e  manuelle ou automatique, l a  c o l o r i m é t r i e  s'effectue 
2i 590 m p  

La courbe de t i t r a t i o n  est t r a c é e  en fonc t ion  des t e n e u r s  en carbone 
d e  l a  gamme, Cette courbe s u i t  l a  l o i  d e  Beer e t  est pratiquement constan-ke: 



U t i l i s a t i o n  d e  l t a u t o a n a l v s e u r  

Cette technique est s u r t o u t  intéressante pour l ' a d a p t a t i o n  b l'auto- 
analyseur  technicon,  

Le l i q u i d e  centxifug6 est d i s t r i b u e  dans les godets  de  8 mZ plec6s 
sur l e  d i s t r i b u t e u r  (Sampler II). 

Les -tBmoins et l e  l i q u i d e  de l a v a g e  sont  c o n s t i t u g s  p a s  d e  l ' a c i d e  
eul fus ique  3 18,75 $A La vitesse est de  (IEO Bchant i l lons  ZI Ithewre, 

La lecture se f a i t  à 590 m p  



O 
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MATERIEL UTILISE POUR LE DOSAGE COLORIM-RRONE 

g a t e r i e l  q6nGral 

J e u  de p i p e t t e s ,  
Eprouvet tes  graduées, 
Bal lons jauges d e  IA000 et ;Zio00 m l ,  
Béchers d e  IOD d, 
Flaconnages d ive r s ,  
Bure t t e s  à p i s t o n  tlMBtrohmlt, 
Colorimètre avec jeu de tubes  ( f i l t r e  590 m ), 
Element  s autoanalyseur  ( d i s t r i b u t e u r ,  pompe, colorimètre, enregis -  
t r e u r )  et  accesso i r e s ,  
C e n t r i f u g e u r  du type  courant  equipé de p o t s  reducteurs  en 6 t o i l e i  

I-’ 

P&@riel particulier 

- Rampe d e  chauffage pour matras KJELDAHL de 30 m2,  - Ballons KJELDAHL de 30 ml ( r en fo rces )  (volume r d e l  env i ron  50 ml), - Billes de ’ve r re  Ø 75 mm, - Entonnoirs à longue tige jl30 mm I nombre suffisant pour une s k i e ,  - Tubes de centrifugeuse en vare  6pai.s de 15 et 40 mla .. Supports pour p e t i t s  matras KJELDAHL et tubes  de centztfugeuse, - Fioles cylindro-caniques de  250 m l  - avec bouchons; 


