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Au cours des vingt dernières années, le la­
boratoire ::d.to.no.lyses a subi do profondos modificationscompo..rc.­
bles à celles qui ont amené 10 passage de l!ère artisanalo à 1 1ère
industriello.

LlnveneIDont dos mesures physico-chimiques, llnutoma­

tiso.tion de.plus on plus poussée des appareils, ont aU@~enté

simultanément :
10. précision des dosages due à des mesuros de plus en
plus "fines"
leur fiabilité do moins en moins liée à des facteurs
humains (la cellule photoélectrique est moins subjec­
tivo que l'oeil ).
le nonbro de dosages effectués en on m~me temps.

mais cela se traduit également par des servitudes :
- prix extremement élevé des appareils

nécessité d'utiliser des produits do grande pureté
obligation d'un_protocale d'analyse extremement
rigoureux

- SI)(]cin.lisrition très poussée du personnel d' exé­
cution.

Un exemple typique est celui du dosage des Qétaux elcalins

sodiunl et potassium. Ces dosages sont très demandés par les hydrolo­
gues, pédoloeues, géologues etc •••

Jusqu'o..ux DIlnées 1950, leur dosage gravimétrique par lo:mé-
,

thode Lawrence Snith sous forme de chlorures et ln sépa.ration de Ua et
K sous form.e de chloropla.tinates permettait à un chiniste bien ontrai­
né de faire l'analys~ do 5 échGntillons on une s8Bnino de travnil.

Co m~mo dosage par photométrie de flŒmlo, pernot aujourd'hui
à co m~me chimiste d'effoctuer plus de 100 dosages on une soule journée.

Et ceci nvec i1110 précision et une finbilité infiniment plus grQlldos~

Tous cos argUP-lo~ts concourent à uno concentrntion des potits
lnbor2.toires ".Q,rtisannux ll en un grand laboratoire central, seul justi­
ciable d'investissements couteux.
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La création d'tUl laboratoire moderne d'analyse consiste donc
à concevoir un véritable ensetlble de style "industriel", utilisant les
moyens, les hommes et· l'esPQce avec un maximum d'efficience.

les Doyens : méthodes d'analyses et appareillage feront l'ob­
jet de volumes séparés.

- Nous examinerons dans co TOffiOe l :
L'organisation d'ensemble
Les hOiTIIuoS

L' esp8.ce.

Les renseignements que nous livrons dans ces pages sont le
fruit de 30 années de travail derrière les paillasses de laboratoires
d'analyses "de série", période. dont los 2/3 se sont écoulés en Afrique
Equatoriale ou Occidentale.

On donne trop souvent à cette expression d'analyse "de série ll

·ou m~L1e "de '~outine" un sens péjorO-tif • Certes, le chimiste d'un tel
laboratoire ne posséde ni les conpétences, ni le temps, ni les moyens
d'un pur soientifique effectuant de la recherche fondamentale. Il évo­
lue dans un monde tout différent où les impérO-tifs de rendement et de
fiabilité sont extrèmement liés •

Mais latrnnsposition, l'adaption aux travaux de série des décou­
vertes opérées par LE chercheurs nécessite tout un travail plus empiri­
que que scientifique qui ne doit pas ~tre sous-estimé.

Nous livrons donc ces renseignements accumulés au cours d'une
vie d'analyste à ceux qui se trouvent chargés de créer ou maintenir
un laboratoire d'analyse de série 1 en souhaitant que l'expérience d'un
"ancien" leur soit profitable. C'est notre voeux le plus cher.
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PRINCITES DE BASES OBSERVES POUR L' ORGA NISATION DU

LABORATOIRE CENTRAL DI ANALYSES du CENTRE ORSTOM

d'Adiopodoumé, près dfABIDJAN - (Cote d'ivoire ).

Les opérations du laboratoire ont été réparties en
deux sections pré-nnalytiques : secrétariat

échantillonnage
- quatre sections analytiques: chimie

s pectrométrie
matières organiques
physique

Chacune de ces sections, bien Q~tonomes, étant caractérisée par,
l'unité des moyens

- des hommes
de l'espace utilisés.

Ces sections traitent simultŒnénent des échantillons de natures très
différentes, tels que des roches, des végétaux, e~ux et, malgré les
techniques bien spécifiques à chaquo nature dtéchantillons

-aboutissent à des solutions losplus semblables possibles comme
milieu et concentration,
utilisent le même outériel, les mêmes installations, les m~mes

appareils,
appliquent des teclmiquGs suffis~ent VOlSlnes pour permettre
au personnel, bien sp6cialisé, de cette section, de passer faci­
lement d fun poste do travail à un autre.

Ceci étant également vrai pour les sections pré-analytiques.
Nous pouvons donner en exemple le dosage de l'azote où un manipula­

teur peut traiter simultanéacnt des échantillons de sols, végétaux ct
d'eaux :

la réduction des nitrates est opérée, avec des réactifs différents
selon la nature de l'échantillon mais en utilisant le même genre de
fiole, d'appareils de mesure, les m~mes délais de réaction.
La minéralisation de Kjeldahl, si elle utilise des catalyseurs dif­
férents selon la nature de lféchantillon, se fait sur les mêmes
rompes et en mêmes ter.lps.
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Les opérations de roprise, miSG à volume, filtration utilisent
même matériel et n~me e[œlaceQent.
La réaction de Berthelot et la colorimétrie du bleu d'indophénol
formé s'effectuent au Technicon, en utilisant le n~me'montage

de ~anifold et les D~nes réactifs. Seules les gru~es étalon et le
point d'entrée sur le montage changent selon la nature de l'échml­
tillon.
Les lectures de tracés sont effectués par le m~ne opérateur, sur
la mêne table lWlineuso, en utilisant seulenent des courbes dif­

férentes.



ORGANIGRAMME du LABORATOIRE

. CENTRAL d'ANÂLVBES

SECRETARIAT . ]

Chef de section _ C afculateur - Secretaire/magasinier

.... ...s- ._~ ...

CHEF de LABORATOIRE

CHIMIE

Chef de section

3 preparateurs
1aide_

preparateur

19arfon de
laboratoin:

1 _'~..

SPECTROMET;~
Chef de section

2 preparateurs
1aide _

preparateur

\

Matieres Orga~1_ qu....

Chef de section

2 preparateurs
1aide_

,prE'parateu r

1 garçon de
laboratoirE

'-"'----~.

PHYSIQUE

Chef de sectior

2 preparateurs

1aide_
preparateur

1 garçon de
laboratoin

ECHANTILLONN;~]"
Chef de section

1 manœuvre'



____________=.::_~-~~-~'__:.;---_.__..""'. -....._'......_W,...@ ....'iW...*5...W...·S'.._"""".......-...·e?".......-· ...__Il!I ..nm_...-iIf,;·......_lillIlal»s 8Il'm..

secretaria .,::;

dossiers
termines,
avec toutes
feuilles de
travail et de
controle

ARCRIYES

tous dOcumts
commandes
et Pri x

HECTROPKDRESES

MAGASIN
approvisionnement jour_~

naller des sectlons_
commandes - stQC k -

DES

SOLUTIONS

, RANSCRIPTION
a mesure de chaque
determlnation effectue:

ABSORPTION ATOMIQUE

LECTURE 0 ELECTflO~.
PHOREGRAMME.

COLORIMETRIE
_MAf.UELLE
_ AUT OANAL YSEUR

PHOTOME"fR lE DE
flAMME

pRePARATION DU TRAVAIL JOUilNAliER C~NTROlE DU TRAVAIL JOURNALIER

"- '" :_~ _ ._6~;;-~=..;;~~~_
sm:dMEl:;aclu~ion --:::=:::::-=;"::IQU~" .,,~.

1 GRANULOMETRIE
MISES EN SOLUTION STRUCTURE

STOCKAGE .... _ SEPARATIONS RETENTION D'EAU

VOLUMeTRIE DENSITE
POROSITE

SE PA RA TlJ)f(S
OfNSIMETlllDUfS

LI MITES
D'ATTE RBERG

STOCKAGE~

DU
SOtU·lION·S

.-.. '

C'HIMI E

VOLUMETRIE

MI SES EN SOLUTION

GRAVI METR 1E

DemendsU'l'-""-··

~ l' Il'1-. .._--...... ..•.••... _.---___ • --- •__.---1- ..__ ..._

fe.uilles de travail (en cours ou tel minees l r:emises chaque soir pour controle

t ~, t ,

CONSTtTUTION DU DOSSIl:lt
etabHssement immediat de la feuille de
preparation des echantillons. puis de
toutes les feuilles de travail (une par
element et par groupe de10,12,14,200U ~
30 echantillons selon fa determlnationJ LI'
etablissement des bulletins d'anlyses, [~ 1 CLASSEMENT OES DOSSIERS Eh
des fiches de confrontation des resultat COURS
le tout reuni en un' dossier a la couleur . CONn~OLE il·... 1 accessibles du secreta-

du service demandeur _ _ _ _ 1 riat et du chef de labo.
1 j :.

ENREGtSTREMENT CALCULS • • 1 t DOSSIERS ~:RMINES
A9ro. nA Diverd Eros~l- GEOlo_!HYDP,O_JPEOOL01EXTE~~ effectues selon le· i 1 CONTROLE

m\èf 1 G1Ell0GII GIE EU., ptanindiqUesur··1 1
A ! D . IE-·; G 1 H; P X les feuilles de ~,-. i i.; 1 PHOTOCOPIE"'"r-----.....

..!.~~.~:..vl~~ETl~~ANÇ~iROUGE 1 BLEU; JAUNE .6RIS. travail. Inscription IJ

li/"de dossier Il ... 0 d'echantilions de tous cal"uls .'·l1te" 1 1 1 1 DU BULLETIN D'ANALYSE 1 _.. -,. .
...__.... •• I l__l:==.==_=::.~~zv~~'~'j_~.JJ__1..=_=..r. 1-els '

rr-I-r-:::::IIP:~:Q::::..l----c-h-a-f--I-~-~-i-~- - Demandeur

.. ..... R~CEPTION . de CONTROLE ElU DES
Labcrat:cire OES RESULTATS MISES AUPOINT

TRAVAUX
SPECIAUX

A FEU!LLE DE TRAVAIL - CONSERVATIoN -

TRAVAil ~ ClASSEMENT-DE_ MOUVEMENT JOURNALIER CES SACHETS D'ECHAtllTllUHlIS AVEC LES DIVERS POS';S

Echan~ilionnSJge
SECHAGE _ PRELEVEMENTS ET BROYAGES DIVERS SELO N LES INDICATIONS l'

Il-...... ......::::::_:_~:::~===~---~..~~~.......la............._...xx .....·, ...__r~_

, '



CIIA1'IT11E l
Secréturi~

Cette section utilise les services :
1/ d'une secrétaire chargéede

- la direction de lu section
- l'enregistrenent des échantillons
- la constitution des dossiers
- la vérification des calculs et des transcriptions de chiffres

l'envoi des résultats et le classement des dossiers
- l'établissement du rapport d'activité
- controler et sUl'veiller l'npprovisionneDent en produits et

matériel consorililuble.

2/ d'un calculateur chargé
- d'effectuer los CGlculs selon les indications des feuilles de

trnvail
de participer à l'établissement des divers documents néces­
saires à la constitution des dossiers

3/ dlun aide-secrétaire chargé
- d'assurer l'upprovisionnement de chaque section en produits

chill'uques et matériel cOlU'nnt
- de transcrire les résultats sur les bulletins d'analyses
~ de pnrticiper à l'établessement des divers documents de tra­

vail nécessaires à la constitution des dossiers.

1 ENREGISTEŒIDŒNT DES ECHANTILLONS

Dès réception des éch~ntiIlons, accompagnés d'un formulaire de
demande dlanalyses(p. 7 à 9), ceux-ci sont enregistrés, et un NO de
laboratoire leur est donné •. 11 est constitué par une lettre, référence dos
6 catégories auxquelleo sont rattachés les échantillons. en fonction de lu
discipline ou du service auquel appnrtient le deoundeur :

A ••••• Agronoo.ie ••• étiquettes vertes
D ••••• ·Divers services du Centre ORSTOM ••• étiquettes violettes
E ••••• Erosion (service hydro-pédologique) ••• étiquettes oranges
G .••••• Géologie ••• étiquettes roüges 7

- 7 -



li • • • •

••••• ••• étiquettes jaunes
nu~centre OR8TOM ••• étiquettes grises

H • ~ •••

P

x

Hydrologie
Pédologie
Extérieurs

• •• étiquettes bleues

~

A chacune de ces catégories corr8s~ond un répertoire d'entrée et une numé-

rotation commençant à 1 en chaque début d'année. Le N° Laboratoire est
donc constitué de 3 éléments ox.:

A 72 3528

catégorie !année nO d'orù.re

(1972) recoQ~cnçnnt à 1 chaque année
1

Les sérïes d'échantillons provenQl1t d'un n~me chercheur ~ornGnt des
dossiers marqués - du sigle nffGct6 au dCQnndeur

d'un numéro Œ'ordra de dossier en chiffres r oains

ex. Sb/IV - noo : Soubiès, 4e série d'échantillons
, reoioo par co chercheur

Cette immatriculation effectuée, on constitue le dossier en établis­
sant toutes les feuilles de travail nécessaires à ln réalisation dèo ana­
lyses demandées ainsi que le bulletin qui portera les résultats.

Les références du demandeur, existant sur la feuille de demande, sont
reportées sur le bulletin des resu.ltats et sur la feuille de "préparation
des échantillons" qui est établie en priorité.

Tous les docunents de travail portent uniqueme~t le N° de Laboratoire
dans la 1ere colonne de gauche, la référence du dossier dans l'angle supé~

rieur droit, cette réf~rence étant suivie dlun nO d'ordre quand il y a plu­

sieurs feuilles pour un m8me dosuge ex.: Sb IV 1 3
Pour obtenir un bon rendement, on [t intér8t à avoir des séries suffi­

SaITffilent nombreuses (~iniLl~ 30 éch2ntillons) mais pas trop importantes de
crainte d'avoir un grand noabre d'éch2ntillons ~n souffrance du fait des

controles en cours. 100 à 150 échQ~tillons sont un maximum pour une s6rio.
Après constitution du dossier, les deDandes d'analyses, réunies dnns

un classeur (par catégorie), formant le registre d'entrées.

2 - ETABLISSEMENT DES DOCDriENTS DE TR!~VAIL......

Ces documents ont été établis pour chaque déterrXLnation,

~~_!~~S~!~~~~_~~e~E~_Q~~S~~~~!!!~~~ pouvant ~tre traités sioultnnéoent
(durée des opérations Duccossives, .plfuce disponible, capacité des appa-
reils otc ••• ). 8
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par exe~ple : Analyses Générales : séries de 10 échantillons
(capacité du four de calcination et du bain marie,
CODQodité du lavage de la silice).

Humus: séries de 12 (la centrifugeuse comporte
6 pots, deux opérations succéssives sont com~odes,

trois seraient oalaisées).
Instab~lité structurale: séries de 10 en raison du
planning imposé par le temps do réaction et la du­
rée des opérations intermédiaires.

- Pa~ Section, et parfois par pO~t0 de travail, lorsque des opérations--......---....
suffict~ont nombreuses le justifient.

par exemple : Fer libre .
- une feuille pour l'extraction (chimie)
- une feuille pour la colorimétrie (spectrométrie)

APalyse de Roudres végétales
- 3 feuilles pour les opérations de la chimie

aux postes de - gravimétrie
- volumétrie

2 feuilles pour les 'opérations de la spectro-
métrie aux postes de colorimétrie

- photométrie de flamme

Ces documents de travail comportent
toutes indications permettant de suivre la oarche des opéra­
tions et de vérifier l'observation stricte du protocole .
(temps de réaction, voluu0, de réactifs, etc ••• ) cf. feuille
granulonotrio p. 13.

une"check-listo" des réglages à effectuer sur les apparei'ls de
I;lesuro. cf. feuilles de photométrie de flarJl11e p. 14 . et de

colorioétrie p. 15

toutes indications pour la [rise en route et l'arr~t d'appareils
de mesure. cf. feuilles de pH p. 16

un plan ~è calcul évitnnt tout report à dos instructions et
comportant une colonne par opération ce qui. pernet un contr81o
comrùode et rapide des calculs. cf. diverses feuilles de travail

p. ~4 à 15

un cartouche supérieur identique réunissant toutes indications
utiles: opérateur, dnte do début et fin de travail, vérifi­
cation des calculs, relevé d'activité, transcription des ré-
sultats, indications de classement. .' ." t 2
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dans 10 cas des électrophorèses, un enplacement est prévu pour
fixer l'électrophorègranme.

Un tableau de planni~ est établi pour le dossier. Les déterminations
demandées sont encadrées do rouge. Les séries portent trois cases
R.T.O. qui sont barrées de Vert, de Noir ou de rouge lors

- de la mise en route
- de la fin d'opération
- de la mise au controle

Oe tableau, affiché dans 10 bureau du Ohef de Laboratàire, permet de sui­
vre les. échantillons en cours d'analyses (cf •. p.1.8 à 20 )

Un bulletin d'analyse est établi, les résultats y seront reportés journel­
lement (cf. P.21 à 26 ) Ils sont parfois doublés d'une feuille do controle
perme"ttant la cbnfrontation des chiffres (cf .P~5· à 27 ).

Le dosFier ainsi consti~

des divors dOC~li2Gnts do travail
des bulletins d'analysas
d'un tableau do planning
de 2 chemises destinées aux docUDcnts de travail et bul10tins d'ana­
lyses

est remis au chef do laboratoiro et va prendre plnce parmi les dossiers on
attente où il est Cl~S86 généraloËent d'après sa dato d'arrivée, ou parfoiD
selon son urgence.

3 - CALCULS ET TRANSORIPTIONS JOURNALIERES

Ohaque jour, los docwJents afférents aux travaux effectués la voillo~

parviennent au secrétariat

ils font l'objet d'un "Relevé d'activité" on vue du rapport d'o..ctivitt~

du laboratoire (cf.p. 28 à 32
Les calculs sont ensuite effectués selon le plan de calcul indiqué
les feuilles cQlculues sont remises à la secrétaire, accompa@lées
des bandes imprinées de la machine à calculer
Après vérification des cclculs, les résultats sont transcris sur les

"bulletins d'ann.lyses " en cours •.
Chaque jour, ces bulletins sont soumis au chaf de laboratoire, o.COO[,l­
pagnés du docUQont de travail. Oeln parnet une confrontation dos réGl~­

to.ts à mesure do leur obtention. 17 .
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4 - ENVOI DES RESULTATS ET CLASSE~œNT DES DOSSIERS

Lorsque toutes les analyses dG~andées et tous les controles né­
cessaires ont été effectués, le bulletin d'analyse, signé du chef de
laboratoire, est photocopné

cette photocopie est adressée au demandeur
le dossier complet, bulletin d'analyses, feuilles de travail------------------
et de controle, est classé durmlt une année environ dans une
chemise suspendue puis, après ce délai, classé aux archives
où il demeure toujours f~cilement accessible.
les tracés du Technicon, dont les références sont reportées
-------~~---------~----sur chaque doclliJent de travail, sont conservés 2 ans puis
détruits.

5 - RELEVE D'ACTIVITE ET RAPPORTS
i •

Chaque mois, les relevés journaliers d'activité sont réunis,
leurs indications sont transcrites sur des relevés mensuels (P.34
à 39 ) qui permettent de connaitre le nombre de dosages de chaque
esp~ce effectué par cherchGvx ct par discipline?

Ces dosages sont affectés d'une valeur relative liT" établie
en fonction des produits chimi~ues utilisés

- du matériel consommable utili~é(et de sa fragilité)

Ces relevés mensuelG sont regroupés chaque trimestre pour
permettre l'élaboration d'Ul1 rapport trimestriel qui ventile en
3 tableaux toute l'activité du laboratoire entre les divers
demandeurs. ( cf. pages 40 à 42 )

Chaque année 10 prix de ce liT" est calculé en fonction de la
production et des dépenses effectuées. 'Ceci nous permet de fixer le
prix de revient des analyses et de prévoir le budget de l'année
suivante.

6 - APPROVISIO~ŒNT EN PRODpITS CHTI1I~UES ET MATERIEL CuNSOMMABLE
Chaque Llatin, un employé du Secretariat interroge les pré­

parateurs ou nide-prupnrnteurs sur leurs besoins en produits ou
matériel. Ln distribution en est faite aussitÔt sur bons signés
du chef de laboratoire. Ces bons sont regroupés chaque ~ois. Los
sorties sont portées sur los fiches de stock. (cf. p. 44 ) 3.3
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Tableau 1 RAPPORT D' ACTIVITE DU 197

Demandes d'Analyses reçues

TOTAUX

Service

l , 1

1 Par chercheur 1 Total par Service 1
, l ,

i 1 Nombre 1· Nombre , Nombre 1 Nombre '
1 Chercheur 1 d'échant. Ide déterm.! d'échant. Ide déterm. !

---------l-l----------I-------t{------+l------+-I.....------+:
lI, 1 1 1
1 1 JI: 1
1 :.1 1 1 1
1. 1 l " 1 :
l '1 'f

l "'", 1 1 l , 1
, '" r ,
: 1: 1 1 1
1 r" 1 . 1

l '1 1 1 1 f
1 r 1 1 l ,
1 1 1 1 1 1

1 : Iii 1
1 !! II!
1 :: 1 : 1
1 1 l , 1 1
, 1 l , , ,

1 1 1 1 l ,
, l "

1 1 1 1 1 1
1 1 l , r 1
1 1 l , , 1

1 1 1 1 1 1
r 1 1 .l, ' 1, '1 "r 1 l , , ,

! ! i 1 i ,
l " 1 1 1
t '" l ,
: : 1 1 1 1
1 1 1 l , ,
, 1 1 1 1 1
1 l '" 1
1 1 l " , 11 1 l '1
1 1 r 1 1 j
1 1 1 1 : 1
: : 1 ! 1 :
: 1: 1 1 1
l ", 1 11 1 1 1 1
1 " 1 1 1,. li ··-i i 1
: : 1 1 : 1

-------~----------~I_-----.:..-------~I~·---- l ,l ,
l ,

, , 1

"

.: 1
1 t

1 l ,
! l ,

o.a-. 6 40



Tableau 2 RAPPORT D'ACTIVITE DU 197

. Récapitulation des déterminations effectuées
_.,p-

1 1
1 Par chercheur 1 Total par Service1 ,, , , l

t , Nombre t Valeur r .Nombre 1 Valeur1 , ,
Ide 1Service 1 Ch3 rcheur 'de déterm. 1 'r déterTD.. T1 1
, ,, , 1 ,, , ! 1

11 , 1 1 •, , , ,, , , , ,
1 1 1 1 1
1 1 1 1 ,
1 , 1 1 ,, , ,

i tt 1 1 1, , , 1, , ,
1 1

1 1 1 1 11 1 1
11 1 1 11 1 ,

11 1 1 11 , (
~

r
, 1 1 ~1 1 1 f ,
t 1 1 1 1. 1 1 1 1, 1 1 1 1, 1 ,

1 1 11 1 i 1 1, , 1 1
i 1 1 1 1 1,

1 1 1
1

,
1

1 11 1 1 1 11

1
,

1 1 -.J

1
, , 11 11 1 , 1 1, , 1 , 1 1, , , 1 1 1,

1 1 1 ,
1 1 1 1
1 1 1 1

~ i, , 1
1 t 1 1 11 1 1 1 11 1 i 1 1 11 , , 11

1
, 1 11 i 1 1 11 , 1 11 1 1 1 1 r1 1 1 1 1

1
1

1 , 1 11 1 ,
1 1 , 1 Î

'1
1 1 1 f1 1 1 1

1 1 11 1 1 11 1 1
1 11 1 i . 11 1 1 1

1 1 1 1 r, 1 , , 11 1 1 1 ,
f

, ,
1 1 T

1 1 ,
1 1 1 1 1 1

1 .1 1 1, 1
1 11 1 ,

1 1 1 1 J

lt ,
1 1 ir ,

1 ,

1

1
,

1 i
1 1

TOTAUX 1
1 , 1
1 1 1! 1

O.G. 7 41



TablGau 3

EXISTANT au

RAPPORT D'ACTIVITE DU

Mouvement des échantillons

197

- échantillons en attente •••••.••••••••••••••

- échantillons en cours d'analyse •••••••••.•••

ECH1\.N~~ILLùNS RECUS en cours de ...................
TOTAL

en cours d'analyse ••••• ~ •••••••

terminés ... , •...••.............

SITUATION au

- échantillons

échantillons

- échantillons

en attente ... ..................

OBSERVATIONS

Q.G. 8

TOTAL

42
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Ces fiches ( rouges pour les produits et jaunes pour le matériel) por­
tent au recto le nOB du produit ou matériel, les autres appellations
sous lesquelles il peut ~tro connu, l'indication du lieu de stockage
de la réserve (placard, étagère, etc ••• ), le "stock d'alerte" quantité
correspondant à 6 mois d'utilisation nonlale pour les produits et maté­
riel coura~t et un a~ pour les acides ou produits ne voyageant que s~us

certaines conditions.
Au verso, c'est une fiche de ongasin habituelle: entrées, sorties,

stock.
Chaque mois, une fois les sorties transcrites sur les fiches, un

relevé est fait de tous les articles pour lesquels une sortie a été
effectuée • Ce relevé fuit nppurnitre

ln consonmation du Bois
le stock restant
la valeur du "stock d1nlerte"
les cOLllilandes on cours

Cela permet de décider très rRpideDont d'une corlOande urgente en
cns de consoIrr~ation brusqueBont augBentée. cf. montage p. 45
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Clossement

Autres désign.ations

Stock d'olelte

,Fournisseurs Références Flaconnage

1

._..:n_:,_~__l_. . ._....__._ ._.Re~~:.~:_~ .._..._.__,,_.__._._.
Dote Quantité Dote. Quantité Prix unit. Observations

_.~..._---_._-_._... , --..----.. ~ .._-,.--~..--.-.---..-. -----.--- '-'--'---'_.-" ..- -_. ----- -_..._._......., -...----..- ....~-- --~-----. -- --------- .... --rt-. ----

.-- - ..-----.- --- ----.- - 1---'--'..- ---._-._--. -----.-.. f--'''-''--- ------..-- ..--- ..

.. -- ------- --- ----- :- __._.--.- -:------'-- ---'---' ------..--..- -.__ .. '--"-"" 1--------- --- -----.---.- .
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-----.-.--..-- 1-----:------- .-.-.-------1-.--"------- ;------ -- -------. '---'--'- -.-----.-......-----.-

--_'-'__._----- ...-1--..-._---_' -----1------. -.---- --------. -----...-- --------_.-- -..--..-

------.---.----.- .._-- ---.-------1--------_.. -------1----.------ ------_......_._'"----- --'"--'--

-_.-._--.. _..--_._------1--------_... ---._--.---- ------ ..-..-.----- --'----1--.--.--- ..------11----.-...---.---.----..

.......-------lf-.- -----;1-------1>-----.-. -------- r------"--- --------1----.----.--,.-.--- ..-......

i
1

i
Classement

Autres désignations

Stock d'alerte

Fournisseurs Références
En cours 1 Reception

Flaconnage ...__._.. .--' ... -'-__.. . ' .,, .__ . ..._.. .....

Dat~ Quantité Dote. Quantité Prix unit. Observations

-------------------.. 1------_._. -----.- -.---.- -----1------- ------- -------.- ---.....-.--..---..--

----------.--.--- f-.--.------- 1------.----- ------ ---.:-- 1---.----- r---·----'--";- -.-------t---_..---...--..-.-.----.
------_..._-_..-.- ------------.. 1------.---- f-.-.----- ----..- -.------ ...---- ---- --------,......--.--------_.
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-------.-_....,...--- ----------1--....:..--- -----.- I----'-~ ----- f---.----- 1-----' -.--+-------------
. .-------------- ---------1------ 1---'--- -------:..._~-----:--- -------:- .._------- -.------------ .-.-

------------ -.------- f--.----- ------. -------- ------1---..-"""'"'--1---------- ------------. ·4··,
--------------- ------..- ----.----11-- ---_.-I---._._-_..-~-------_.
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CHJŒITRE II

~Sh~~~~!!2~~~~

Lors de la constitution dtun dossier de demande dtanalyse, la
feuille de travail, afférente à la préparation des échantillons, est
établie en priorité ( mode p. 50 ).

En fonction des analyses demandées, le Chef de Laboratoire indique,
sur ce dodument, les divers traitements, prélèvements oubroy~ges à effec­
tuer. Cette feuille est aussitÔt remise au responsable de la section

" Echantillonnage ".
Celui-ci se conforme alors aux indications des protocoles suivants

pour les opérations de
marquage
séchage
prélèvements
préparation d'échantillons composites
broyages

Une fois les échantillons préparée, la conservation des divers sa­
chets, boites et flacons représente une activité non négligeable de cette
o9ction.

Une règle absolue a été établie : Tous les échantillons remis aux
...- .......- ..----------------------

EE~E~E~1~~~_~2!Y~~1_~!E~_E~12~~~~_~~g~_!~_~~~~_~S~~~~.Quelque soit le
volume du laboratoire, cette règle . essentielle devrait ~tre appliquée.

En début de journée, les préparateurs demandent 'au responsable de
1 téchanti1lonnage les sachets ou boites qui leur sont nécessaires.

Aussit8t les pesées ou prélèvements effectués, les échantillons sont
rendus et classés i~ùédiatement.
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PIŒPAB~TIorrET CONSERVATION DES ECHANTILLONS
_._-----_._-------

Conservation des éch~~ti~J~_ns

Les échentillons quelle que. soit leur n?,ture
- liquides
- sols
- roches
- minéraux
- etc ...

portent un numéro de laboratoire dont :
- la premi~r8 lettre correspond à la section de clas­

sGment
- le numéro suiv(~.nt est formé des deux derniers chif­

fres de l'annéG\.de la demande
- la dernière référ8nce étant le numéro d'ordre

Ex.
,
1 P-70
!

,
- 483 1

A chaque section de clasfJement correspond une cou­
leur d'étiquette et nn lieu de r:::>.ngement.

Les inscriptions de ces étiquettes doivent être tOl~

j ours effectuées avec le -campon marqùeur ou, pour les réfé­
rences de demandeur, avec nn marqlleur feutre.

T. - Les échantil~9ns de ~roduits solides (sols roches, minéraux, etc

Sont c-:mservés en boîtes d8 r carton.

Ces boîtes sont étiquetées du N° du laboratoire et de la
référence du dema.nd~n:tr.

.
- les diverses préparations d'un mGmeéchantillon (prél~ve­

ments pour structure, terl~e fine ~ terre broyée, etc ... )
s'~)nt réunis dans la même boîte

110 à 116

- lorsque les échantillons
en réunit plusieurs dans
bien sur l'étiquette

Ex. ,
1 E - 70

sont de très 1)etite t[-1.1lle, on
la même boîta mais en spécifiant

F' 68
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69

II. - Les écha~tillons dleau
1

Sont généralement contenu dans des bouteilles de
plastique. portr'.nt les références du demandeur. Ils sont par­
fois accompagnés d'un deuxi9me prélèvement en flacon de ver­
re. Noter dans la colonne "Observations" du cahier de "Mou­
vement des échantillons d'eaux" l'absence ou la présence du
deuxième flacon.

- pès leur arrivée au laboratoir~ demander au secrétariat
la feuille de demande d'analyse. Vérifier si les références
portées sur l'échantillon et sur la demande concordent par­
faitement, attacher à chaClue flacon une étiquette de co1.i­
leur correspondante à la lettre de référence (voir tableau
de classement des échantillons) et portant le n1J.méro du.
Laboratoire inscrit au marqueur noir.

- Les bouteilles ~e plastiClue sont conservées à l'échantil­
lonnage et classées sur les rayons correspondant à leur
couleur.

- les bouteilles de verre sont aussitet placées dans le ré­
frigérateur du laboratoiro.

Ces écha..p.tillons sont. conservéE?_ jusqu 1 à ce que l'ordre
soit donn~ d~-!~et~

Dans ce cas :
- enlover les étiquettes laboratoire

ranger les bout~illes (plastique et verre) dans
l'entrée

- ne pas jej:;eJ;: l'eau qu'elles peuvent encore conte.;..
nir.

Ces entrées et sorties d'échantillons sont consignées sur le
cahier ":r-'louvement des échantillons d' eaux" avec toutes ob­
servations utiles.
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Poids d'échantillon de sols ou de roches à prélever et préparer pour
les analyses compte tenu des controles éventuels et d'une marge de sécu­
rité de 10 %.

DETERMINATIONS PHYSIQUES

~E~!~Y~!~~!_E2~_~!E~S!~~

Instabilité Structurale •••
Perméabilité ••••••••••••••

pF (par valeur) •••••••••••
%Agrégats

Prélèvement de mottes
------------------~--

••••••••••••••••

220 g

100 g

50 g

35 g

Porosité ]
Densité réelle. _ ••••••••• 5
Densité apparente

Terre fine

Mottes de 10 à 20 g environ

Granulométrie ••••••••••••• 70 g
Argile maximum •••••••••••• 50 g

Séparation de sables 1selon nature de l'échantillon et
Extraction d'argile quantité demandée
Densité réelle •••••: •••••• 50 g
pH ••••••••••• If • • • • • • • • • • • • 70 g

Terre broyée à 0 5 mm________________L __~_

Retrait •••••••••••••••••••

Limites dtAtterberg
Liquidité, plasticité

DETE~IINATION S CHn~IQUES

Terre fine

••••• 250 g
230 g

Complexe échangeable •••••• 100 g

!~EE~_ÈE2l~~_~_QL2_œœ

Séparation densimétrique des matières non humifiées •••• 100 g
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Fer libre ~ •••••••••••••••••••••••• 10 g
Fer ferreu.x. ~...................... 5 g

Phosphore assimilable ••••••••••••• 10 g

(à broyer le jour de
l'analyse)

!~EE~_È~~l~~_~_QL1_~

Analyses générales
par attaque triacide (broyage spécial) ••• 10 g

par fusion alcaline •••••••••••••••••••••• 10 g

Carbone ••..•..•..•.••......•...•.•

Fer total ~ ..................•..•••

Bases totales •••••••••••••••••••••
Phosphore total •••.•••....••••••••
Acide carbonique (Schroedter) ••••••
Eau de constitution •••••••••••••••

5 g

20 g

5 g

20 g

5 g

20 g

5 g

10 à 80 g selon teneur•••••••••••••• 0 .

•••••••••••••••••••••••••••••Azote

Humus
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SOL S

--_._--_.._---~--

PREPARATION ET CONSERVATION DES ECHANTILLONS

-t~-

1
1
1
1-------------_--:.

1. - Etiguettage

- Vérifier d'après la feuille de "Préparati.on des échantil­
lons ll que tous les sacs sont là et que les références E..Ql:­
respondent exactement.

- Etablir 1I0ur chaque échantillon une bande d'étiquettes
choisie d'après la lettre de référence.

les deux nombres constituent la référence laboratoire
- deux derniers chiffres de l'année
- numéro d'ordre

sont marqués avec le tampon (utiliser un encreur toujours
bien chargé).

- Les références du. demandellT sont inscrites au marqueur
noir.

- Toutes les étiquet -:es constituant la bande sont marquées
en même temps.

Après la mise au séchage de l' échÇ1,ntillon 9 le numéro du
plateau sera inscrit en haut de la bande d'étiquettes, et
celle-ci classée d'aurès ce numéro dans le fichier du sé­
chage.

II. - Séchage

- Verser le contaWl entier du sac dans un plateau (bien pro­
pre), retourner le sac pour tout récn:J?ércrr puis le donner
au lavage.

- Vérifier la concoruance des étiquettes intérieure et exté­
rieure. En laisser une dans le plateau et jeter l'autre.

- Noter sur la bande d'étiquettes du baboratoire le numéro
du plateau.

- Si le volume de l'échantillon est trop important remplir
plusieurs plateaux. Dans ce cas not~r sur la bande d'éti-
.9..uettes les numéros de tous .les p-la~e~~ 53
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- l\1ettre les plateaux au séchage et la bande d'étiquettes
dans le fichier.

- Le séchage est terminé quand la terre s'effrite bien entre
les doigts sans coller ni former de boules.

- Noter sur la feuille de travail les dates de début et fin
du séchage.

III. - Tamisages

A- Echantillon .2.0ur "structure II

- à faire uniquement quand cela est m~rqué sur la feuil­
le de travail.

- mélanger soigneusement la totalité de l'échantillon
comme il est indiqué aux "Méth.ode Généralo - Quartage"
Après avoir fait trois fois le tas étaler en gâteau
et prélever par points, S11r toute l'épaisseur de la
couche, en snivant les diamètres jusqu'à obtenir le
poids indiqué.

- Ce prélèvement est passé sur un tamis de 2 mm (maille
carrée) les mottes sont légèrement effritées entre
les doigts en les écrasant le moins possible~

- Le refus, constitué de cailloux on. graviers est jeté.
passée/ ,

- La terre est placee dans un sachet de plastique Où
est agrafée l'étiquette "8tru8ture H •

.B- Echantillçms pour "Chtmie"

- La totalité de l'échantillon (ou l'échantillon res­
tant après le prélèvement pour "8tru'Jture") est pesé

(le poids noté dans la colonne "Poids total" de la
feuille de travail) puis passé sur nne passoire (ta­
mis à trous ronds) do 2 mm.

- La terre est effritée entre les doigts. Lorsque cela
est absolument nécèssaire écraser R.vec un pilon de
bois las mottes trop r~sistantes. Le refus doit être
uniquement c0 1'1posé :

- de débris végétaux qui sont jetés
- de cailloux, graviers ou fragments de

roches qui sont recueillis et pesés.
- ce sont les "Eléments grossiers".·· Leur

poids est noté sur la feuille de tra­
vail ainsi que la date du tamisage.

- ces éléments grossiers sont placés
dans un sac en plastique avec une 54
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étiCluütte intérieure; et une extérieure.
- quand la série est terminée ces éléments

grossiers sont remis au demandeur (noter
la date sur la feuille de travail)

- ~g_terT~-f.ine ainsi tr~misée est placée dans une boîte
de carton portant d l'extérieur l'étiquette o~ sont

- le numéro du labo
- les références demandeur

la deuxième étiquette I1terre fine ll
, ainsi que l'éti-

quette du demand.eur (qui se trDuvait dans le sac) .
sont placées à l'intérieur de la boîte.
Les étiqu.ettes "Terre broyée lî sont momentanément pla­
cées également dans la boîte.

- Si J.:..a-9.l!:anti té d' é-.ch~nt~llon esttJ.:Q.Q.. iml!0rtan"t~ R0u;r
}.e.......Y0l~.lll~--.9-.~.._;t.a b_9Jte : bien m61anger l'ensemble· de
la terre fine, puis la passer au partiteur de la fa­
çon décrite aux "J.i'Iéthodes Génén'l.les - Prélèvement au
partiteur" •

- Sj. la moitié de l'échantj.llon ainsi obtenue est... tr_o..:Q.....
imp'ortante : passer nne deuxième fois au partiteur

- Si la moitié de l'échantillon est insuffisante pour
remplir la boîte, pp.sser au partiteur l'autre moitié
et joindre au premier prél)vement. Si nécessaire re­
com:nencer u.ne ou plusieurs fois jusqu'à obtenir envi­
ron l kg d'échantillon.

- .:fQ.ur:.J~.' éQ.h.c?-.!lii:l:,l\~!!....!'.<~)~?..iant.? dem'-lnder des instructions'
au chef de laboratojre. pe jamais jeter d'échantillons

IV. - Broyages ..ê,ans so.!?- accord

Divers broyap,(,:s peuvent (jtre demandés, voir feuille
de travail.

P1'ln~_t 0l.!lL..J.e ~__Q..;a s <?-B..~X:)...L_de .J:.<;-~ f B:.Ç.:LYL§.~l i 'L~p.te:

- prélever le poids d'échàntillon à broyer en
pass~nt ml partiteur la totalité de la terre
fine jusqu'è. obtenir approxjY1ativement'le
poids indiqué.

- opérer le broyage au mortier de porcelaine
selon la méthode indiqu.ée au chapitre "Mé­
thodes Générnles - Broyage lJ en utilisant le
tarnis il1d.iqué sur la fe 1ülle de travail.

- l'échantillon broyé est placé dans un sachet
de plastiqllu ;~.vec l'étiquette "Terre broyée"
(indiq'HJr la maille).
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PREPARATIOH ET CONS}~RVATION liES ECHANTILLONS

----_.._-- ._----,----,
1 NETHODE8 GE~1ERALES
1,,-----,
1
, PRELEVE~ŒNT AU PARTITEUR,
f---_._----------_......:.-

Ce procédé permet Le prélever rapidement une parti~ repré­
sentative d'un échantillon volumineux

- Les prélèvements snr la terre fine <::: 0,2 mm doivent ~tre

faits en utilisant le partiteur à lames écartées de 6 mm

- La largeur de la pelle est le. même que celle de l'appareil
(10 Cm)

Les boites de récupération doivent être placées très soi­
gneusement de façon à bien couvrir l'ensemble des déversoirs

Le partiteur, les boîtes et la pelle doivent ~tre soigneu~

sement nettoyés ave.nt et après usage.

MODE OPERATOIRE

- Prendre avec la pelle une petite portion d'échantillon et
l'étaler d'un mouvement du poignet de façon à obtenir une
couche uniforme épai8se de t cm environ.

- Poser l'extrémité de la pelle sur le début des lamelles et
versor en faisant parcourir à la pelle toute la largeur de
l' 8.ppare il.

- Répéter l'opération jusqu'à épuisement de l'échantillon.

- La totalité du produit a été ainsi partagée en deux partie8
égales. I,'une est rG~ise dans la boîte, l'autre est parta­
gée de la m~me manière.

- On peut répéter ces opérations jus~l'h refulir8 à 50 g en­
viron. Une réduction à un poide plus petit ne serRit pas
valable avec un partiteur de cette dimension et nne telle
granulométrie.
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METfIODES GENERl{LES

59

r
1

PREi?ARATION ET CONSEIlVATION DES ECHANTILLONS l,
----1

1
1
1
1
1-------_·_--·----1
1
1
1
1
!-------_._------

Ce procédé permet de séparer un échantillon vo­
lumineux en deux parties identiques.

Le poids d'échantillon à traiter est foncyion de
la grosseur des éléments les plus gros.

Cette taille limite la réduction de l'échantillo
à une certaine quantité on dessous de laquelle le partage ne'
serait plus valable.

Dans les conditions habituelles~ pour des échan­
tillons dont la taille des morceaux les plus gros est infé­
rieure à 10 mm~ on peut réduire par quartage successifs 10 kg
à 300 g.

NODE OPERA'.rùIR3

Il est nécessaire de disposdr d'une surface assez
grande et bien propre.

Pour les échantillons de poids inférieur à 10 kg
une table de 1 m de long sur 80 cm c1e h'l.rge suffit.

Vider la totalité de l'échantillon à quarter en
un tas~ à environ 1/4 de la longueur de la table.

Avec une petite pelle~ prélever des portions de
100 g environ~ en prül!lant à la. base du tas.

Verser le contenu de la pelle pour former un nou­
veau tas conique~ en yersant sur la pointe du cÔne de façon
que le produit se répande ~ien sur toute la surface.

Quand tOl:Lt l'échantillon est transf(;ré sur le 2°
t3.S ~ répéter cette" opération l.ln~ dGuxième fois ~ puis une troi
sième fois en prenant tOlliou~~ de petites portions à la base 1

d'un tas et en versRnt toujours sur ln. pointe du nouveau tas.
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En général, à moins que la taille du produit soit
trop hétérogène, trois opérations suffisent pour un bon mé­
lange.

A ce moment, appliquer à plat le fond de la pelle
sur le sommet du cene.

Appuyer en Gffectuant un mouvmment circulaire de
façon à aplatir le tas et à obtenir un "gatea.u" circulaire de
l à 2 cm d'0paisseur.

Tracer sur ce gatGau deux diamètres perpendiculai
res le partageant en quatre parties égales. i

Séparer très nett8ment ces quatre parties avec le
tranchant de la pulle.

Prélever les deux segmonts opposés dont on forme­
ra, si nécessaire, l.ln nouveau tas pour nn dGuxième quartage.



1
1
1 METHODES GENEI~LES

11-----------------
1
1
1 PREPARATIO~ D'ECHAN~ILLONS

1 COMPOSITES
!----------------

1-------
1
1
1 PREPARATION ET CONSERVATION DES ECHANTILLONS
1 --

- Ce sont des échantillons résultant du mélange de plusieurs
p?=,élèvements

- Ces prélèvements sont effectués sur des échantillons déjà
broyés à la taille indiquée sur la feuille de travail.

NODE OPERATQ.I'Œ

- Etaler dans un plateau la totalité de l'échantillon broyé.

- bien mélanger puis étaler en couche uniforme sur toute la
surface du ~lateau.

- prélever par points, en suivant les diagonales et médianes,
sur toute l'épaisseur_de la couche.

- peser ainsi le prélèvement indiqué sur la feuille de tra­
vail.

- réunir les divers prélèvements formant l'échantillon compo­
site, dans un bécher de 100 cc.

- sécher 24 heures à l'étuve à 105 0 (àmoins d'indication.
contraire)

- transférer me mélange d'échantillons dans un pot de plasti­
que de 250 cc fermé par un opercule de plastique et un bou­
chon vissé

placer ces récipients sur l'agitateur mécanique

- agiter l heure

- placer l'échantillon ainsi mélangé en sachet étiqueté
"Echantillon Composite N° ..•• (indiqué sur la feuille de
travail). -
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PREPARATION ET CONSERVATION DES ECHANTILLONS

1
1
1 IvIETHüDES GENERALES
1
1
1--·-
1
1
: BROYAGE
1---

Quel que soit le mortier utilisé, la condition générale
et essentielle est la parfaite propreté du matériel (Taniis,
mortier, pilon).

1. - ~royage au m2rtier de porcelaine

- C'est le mode de broyage le plus courant, utilisable pour
les sols et souvent pour les roches et minéraux.

- Une petit..~...Pf:l.:..r:tie de l'échantillon, 10 g environ, est pla­
cée dans le ~ortier et broyée en prenant garde de ne pas
fair~ sauter de matière en dehors.

- après 4 à 5 minutes de broyage faire passer la totalité
du produit broyé sur le tamis (de la grosseu.r indiquée·
sur la feuille de travRil). Agiter le tamis par petits
mouvements secs et en tapant toutes les 5 agitations.

- remettre dans le mortier la partie restant sur le tamis
et recommencer le broyage comme ci-dessus.

- répéter les opérations broyage-tamisage jusqu'à ce que
j;out soit J2a~?-i.i=l 1!:.~~JZ.ê.J:..~_ .."t?-rrj?-S.

- A ce moment seulement, prenCire une nouvelle part'ie d~

l'échantillon à broyer.

II. - Broyage au mortier dlAbich

- utilisé pour cRsser et broyer de petites quantités de
corps durs.

- placer une petite qua~tité d'échantillon au fond du mor­
tier, placer le pilon et taper dessus avec un marteau en
faisant tourner le pilon d'un quart de tour entre chaque.
coup.

il est souvent nécess~ire de terminer ce broyage soit au
mortier de porcelaine, soit au mortier d r ag,qte. 61
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- attention le mortier d'agate coüte très cher et est très
fragile, il casse facilement.

- ce mortier permet de broyer très finement et l'on ne ta­
mise pas après.

- placer 1.illQ---ir~..ê-pg:.t}t~.9.l~lté_ (1/2 g maximum) de matière
dans le mortier et écraser en pressant très fort j~sgu'à

ne plus s..§lnti.r.. les gr8.ins rouler sous le pilon • Le bro­
yage est alors terminé et l'on passe à la portion suivante.
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Préparation et Conservation
des échantillons

Matériel nécessaire

SlJCHAGE
Les échantillons de sols doivent ~tre séchés le plus rapidement

possible, à l'abri des poussières et des petits animaux (lézard), la tem­
pérature ne doit pas dépasser 50 0 6 de cra~nte dtapporter des modifications
à la nature des 'matières humiques.

Pour cela, nous avons en cours de construction un four tunnel
(plan p.64/65) où' les échantillons sont soumis au séchage de lampes à

infrarouge de 375 w sur 220 volts. Ces lampes sont montées 2 par 2 en série
ce qui évite tout risque do surchauffe. '

A chaque étage, 1ID ventilateur souffle de ltair pris à l'extérieur
du batiment, après passage sur une toile filtrante. Chaque tunnel est ainsi

•
ventilé et maintenu en très légère slxrpresàion par rapport à ltatmosphère
ambiante, ce qui évite toute entrée de poussières.

Ce four permet de recevoir 16 plateaQ~ d'échantillons (20x40x5cm)
sur chacun de ses 3 étages indépendants soit 48 échantillons au total.

BROYAGES GROSSIERS
Dans les sols, la séparation terre fine/éléments grossiers est ef­

fectuée pour la majorité des cas dans un broyeur à barres (photo p.66)
fabriqué par l'atelier du Centre d'Adiopodoumé.

Ce broyeur co)~porte 3-postes. Les cages en acier inoxydable ( épais­
seur 1 mm) sont perforées de trous ronds de 0 2,5 mm; elles ont une lon­
gueur de 310 mm pour un d~amètre de 196 mm; elles sont garnies de 3 barres

d'acier comprimé de 0 30 ~n.

Les échantillons pour i1 s tructure" sont écrasés soit à la main,
soit nu pilon de bois, sur un tamis à maille de 2 mm.

Un concasseur à machoire nous serait nécessaire pour le traitement
des échantillons de roches. Nous nten possédons pas encore.

Les échantillons de matières végétales (tiges et feuilles) sont
traités dans un broyeur à marteaux gondar.
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PRELEVEMENTS
Ils sont effectués par quartage sur les échantillons de grosse

taille et de volumes importants. Sur les échantillons à la taille de
L- 2 mm, nous utilisons un séparateur Jones ( 6 mm d'écart entre les
lames ) : ce matériel est fabriqué en France par la Société Minemet, 69
rue de Vaugirard, Paris. Les pesées sont effectuées sur une balance sen­
sible au g.

B ROYÀGES FINS
Nous utilisons pour cela :
un broyeur planétaire Fritsch (photo p. 68) comportant 3 barres

d'agate.
- un broyeur Dangoumau (photo p.68) particulièrement efficace pour

les petits échantillons de racines.
- un mortier d'Abich pour les petits- échantillons de roches dures.
- un Classique mortier de porcelaine (~ 190 mm) qui, avec des tami-

sages fréquents, permet seul d'éviter tout risque de surbroyage.

BOITES D'ECHANTILLONS
Nous faisons découper Et entailler en usine des fauilles de car­

ton ondulé selon le plan p. 69.
Ces cartons sont pliés et agrafés à mesure des besoins.Une telle

boite permet de conserver un échantillon de 1 kg de "terre fine" et les
3 sachets de broyage à diverses mailles.

BOITES pour ECHANTILLONS de MOTTE
Ces échantillons très fragiles et peu nombreux sont conservés

séparément dans des boites "Lab" n02 (60x90x50 mm) en plastique transpa­
rent (3412 - 63 avenue de Stalingrad 95 Argenteuil).

TUBES pour ECHANTILLONS de POUDRE VEGETALE
Nous utilisons des tubes plastiques transparents à bouchon coif­

fant de polystyrène souple ~ 33 mm, haut 70 mm (ref.337) fabriqués par
la maison Caubère, 75 avenue J.Jaurès, Paris.
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CONSERVATION des ECHAJTTILLONS d'EA~~

Certains échantillons, destinés au dosage de diverses formas
de l'azote (No3 - NH3) doivent ~tre conservés au froid. Un réfrigératevx
de 200 1. minimum est nécGssaire.

ETUVE

Une étuve réglée à 105 0 est nécessaire pour le séchage de cer­
tains échantillons végétaux afin d'en permettre le broyage.
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CHAPITRE III

Mise en route d'une série d'analyses

Les dossiers constitués au vu des demandes d'analyses, sont

classés en attente.
Quand le moment est venu do les mettre en route

la feuille "d'avancement de travail" est fixée sur le tableau de
planning.
le dossier renfermant les bulletins d'analyses ainsi que celui destiné

à recevoir les feuilles de travail après que celles-ci soient exécutées
sont placés sur des étagères accessibles du bureau de la secrétaire et
de celui du Chef de laboratoire gràce à une ouverture dans le mur sépa­
rant les 2 pièces.
- les diverses feuilles de travail sont classées par détermination dans
des dossiers suspendus à montage accordéon, chacun de ces dossiers ren­
fermant 3 chemises :

- en attente
en cours
en contr81e

lorsque les dosages doivent ~tre fnits en "cascade" (ex. dosages do
carbone faits après les d6ternrinations d'azote, d'humus faits après
les carbones, les prisas d'essai étant fonction du dosage de l'élément
précédent) les diverses feuilles Azote, Carbone, Humus sont fixées en­
semble et placées d3Jls la chemise "en attente" du dossier Azote.
Lorsque cette anQ1yso sora mise en cours, les feuilles suivantes

(carbone, humus) passeront dans la chemise "en cours".
Chaque matin, le Chef do l~boratoire distribue, aux divers manipulateurs
la (ou les) feuille correspondant au travail de la journée, en leur rap­
pelant brièvement l'ordre dans lequel doivent ~tre faites les opéra­
tions ainsi que des remarques éventuelles en raison de la nature de
l'échantillon ou de ses particularités. Malgré les apparences, cela~ est
assez rapide et ne prond pas plus de 15 à 20 minutes pour 14 opérateurs.

En fin de journée, chaque opérateur retourne, au Chef de labor~~oi­

re, les documents de travail pris le mati~.

Il ne reste plus alors qu'à - vérifier le travail effectué ( temps
do réactifs, volumes, poids etc ••• )



préparer de même façon le tra­
vail du lendemain.

Lorsqu'un essai a été accidenté (sauté, versé, etc ••• ) la série conti­
nue. Il est simplement fait mention de l'accident dons la colonne lI ob­
servations"; l'échantillon en cause sera ropris avec une prochaine série.

Le travail du secrétariat s'organise de la même façon:
- chaque matin, la se~~étaire reçoit les calculs à effectuer sur les

déterminations effectuées la veille.
en fin de journée, les calculs et transcriptions effectués sont re­
mis au Chef de laboratoire qui décide alors des résultats douteux
à mettre au co~tr81e~

Echantillons au contr81e

Lorsque les résultats apparaissent douteux, soit en nison de leur
valeur propre, soit pur suite de la confrontation avec d'autres résult~ts,

ils sont mis au contr81e de la façon suivante :
- Le résultat transcrit au crayon sur le bulletin d'analyse est effacé.
- Un IIC" est porté en rouge sur la feuille de travail face à l'échan-

tillon incriminé.
- Une nouvelle feuille de travail, portant le ou les échantillons au

contr81e, est établie en rouge. Le cadre "relevé d'activité" est
barré d'un tampon Il Contr81e ": de cette façon, le nouveau dosage
effectué ne sera pas cOlnpté dans l'activité du laboratoire.
La feuille de contr81e est agrafée à la feuille originale et garnie
d fun papillon port~mt la mention Il Mis au contr81e le .•.• ,.1 •..1.•. 11 et
placée dans la chemise des dosages "eYl attente".
Lorsque ce contr81e sera mis à l'analyse, la feuille originale,avec
le papillon daté'de ce jour, sera placée dans la chemise "au contr81e".

Déterminations effectuées fi en double "

Certaines déterminations, particulièrement en physique, sont as­
sez fiables et l'on est conduit à effectuer 2 fois les travaux en lais­
sant, entre les 2 essais, un écart assez long (généralement 1 semaine).
Les chiffres obtenus doivent ~tre suffisamment proches (5 à 15 %selon
les déterminations) suivant quoi ils sont refaits une 3e fois ou plus. 72



Dans ce cas, les documents de travail sont établis en double et
portent les références al et bl (le cadre "relevé d'activité de la fed..il­
le bl étant barré pour que ln détermination ne soit comptée qu'une fOis).

Lors de la mise en route de la feuille al, la feuille bl passe
dans la chemise "En COUl"S"; en cas de contrÔle, les 2 feuilles passent
dans la chemise "Au contrÔle".

C'est uniquement lorsque toutes les déterminations et tous les
con~reles ont été effectués, lorsque les confrontations de chiffres s'avè­
rent satisfaisantes (voir p.25 "Equilibre des SelS dissous" pour les
eaux et p. 27 "Equilibre des élémonts dosés" pour les analyses des cendres
végétales) que le bulletin dfanc~yse sera signé et une photocopie adres­
sée au demandeur. Toutes les feuilles de travail et de contrÔles seront
conservées.
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CHAPITRE IV

Organisations des Sections Analytigues

Les analyses ou déterminations diverses se répartissent en gran­
des catégories, chacune d'elle faisant l'objet d'une section très autonome,
possédant son responsable

- ses locaux
son matériel
ses appareils etc •••

Le responsable de la section, en plus de son travail propre (ana-
lyses non courantes ou plus délicates) est chargé de :

veiller à ce que les protocoles d'analyses soient strictement suivis
préparer les solutions titrées et en effectuer le contrOle.
intervenir auprès des manipulateurs rencontrant des diffidultés.
veiller à l'approvisionnement de sa section en produits et matériel.
faire appel au Chef de laboratoire enc~~ difficulté grave.

Au laboratoire dtAdiopodoumé, 4 sections fonctionnent ainsi :

Chimie - effectue toutes les mises en solutions (sauf celles de matières
organiques),soit pour une certaine forme d'éléments (Fer libre,
Phosphore assimilable etc.·), soit pour la totalité d'éléments
contenus (attaques triacides, fusions alcalines etc. )

- effectue aussi divers dosages gravimétriques ou volumétriques
qui ne peuvent etre faits en section de spectrométrie (complexo­
métrie de Ca, Mg p gravimétrie de Si02, oxygène dissous dans les
eaux etc •• )

Spectrométrie
opère sur les solutions préparées par la chimie (ou même par des
laboratoires de disciplines) ainsi que sur les échantillons
d'eaux, tous dos2ges réalisables par des méthodes physico-chimi­
ques : - Spectrométrie dtabsorption (colorimétrie) soit à Itau-

toanalyseur Technicon, soit sur un spectrophotomètre
clas3ique lorsque l'automatisation est difficile.
PhotoIù6trie d.e flamme
Spectrophotométrie d'absorption atomique

Cette section travaille en continue de 6 h. à 19 h., 2 préparateurs
se relayant sur los appo..reils. 74



Matières Organigues
effectue toutes les mises en solution en vue du dosage de l'azo­
te, les dosages étant en suite faits par la section de spectro­

métrie.
tous dosagos de carbone.
toutes extractions et dosage des diverses formes de matières hu­

miques.
la séparation par éloctrophorère des formes différentes d'aci­

des humiques~les elcctrophorégrammes étant ensuite lus par la
section de spectrométrie.

Ph.ysigue
Les travaux effectués par cette section sont extrèmement variés :

analyses gruntùométriques
limites d'attcrborg
séparations densimétriques
porosité

- densité réelle ot nppnrente
perméabilité
structure etc •••

Toute cette org2nisation et cette hiérarchie ne valent qu'à la
condition que le Chef de laboratoire garde un contact et un contrOle per­
manents avec chacun de ses employés. Ceci peut être obtenu par des pas­
sages plusieurs fois par jour auprès de chacun et par une intervention
directe et très rapido en cas d'incident ou de difficulté. Dans co but,
toutes les salles du laboratoire sont reliées par interphone avec le bu­

reau du Chef de laboratoiro qui reste ainsi constamment à la disposition
de chacun.
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CHAPITRE V

Les hommes

Quels que soient les appareils de plus en plus compliqués,
Quelles que soient las teclll1iques de plus en plus élaborées,
le facteur humain est toujours, et heureusement, déterminant de la

valeur du laboratoire.

Afin que ce facteur soit le plus efficace possible, nous nous sommes
particulièrement penché sur ses 3 aspects suivants :

le choix du personnel
sa formation et son perfectionnement
sa direction tout au long des travaux qui lui sont confiés.

1 - Le choix du personnel de lQboratoire
L'efficacité d'un personnel de laboratoire de grande production

dépend de nombreux factOt~s très divers, plut8t que des connaissances
en chimie des interessés.

Il est certes import2.nt que les manipulateurs de divers grades
possèdent des connaissances théoriques suffisantes pour comprendre les
travaux qu'ils effectuent et donc s'y interesser davantage. Le souci de
cette formation nous a d'Qilleurs conduit à donner, à l'ensemble du per­
sonnel, des cours de "perfectionnement professionnel ll

, cours essentiel­
lement théoriques, uno heure par semaine.

~his à notrè nvis, l'esscntiel du choix concerne certaines qua­
lités qu'il sera nécessaire de développer mais-qui doivent nécessairement
préexister :

habilité manuelle
sens de l'ordre
mémoire visuelle
sens des chiÎfres
acceptation rigoureusc d'une méthode de travail très stric­

te et de là discipline que cela entraine.
Notre souci, lors d'un recrutement nouvcau, est de choisir un

candidat - dont le "coefficient intellectuel" soit suffisant



dont le désir de perfectionnement soit sincère
- possédant, à un certain degré, ces qualités d'ordre, d'habi­

lité manuelle, de discipline, de mémoire préalablement citées.
- ayant un minimum de connaissances de base.

Partant de ces principes, nous avons établi les règles suivantes
pour le recrutement d'un nouvel agent

~~~~_E~~~~E~~~~~_~~~_~~~~~~~~(5 maximum par poste à pourvoir)
ayant, comme instruction, le niveau du Brevet Elémentaire du pre-
mier cycle (enseignement court).

~2~_~~~!~~~~_~~~!~~~~_~_~!~~~~__~~!EE~~~-1 :
- une question écrite sur un sujet très général de chimie ou de

physique. Ey.:"Ditos tout ce que vous savez sur l'eau". Cette

question est notée sur 5, duré~ 1/2 heure.
un petit problème très élémentaire de chimie ou physique. Ex.:
"On verse une solution de chlorure de BarYum dans un liquide
contenant de l'acide stùfurique. Il se produit un précipité qui
est recueilli et pesé 1,227 g. Ecrivez la réaction. Dites quelle
quantité d'ncida sulftu~ique contenait le liquide examiné~.

Cette question est notée sur 10, durée 1/2 heure.
une épreuve de conversions d'unités est effectuée durant le
m8me temps et notée sur 5.

Après ces éprouvas, les candidats subissent 6 tests que nous avons
choisis et élaborés pour déceler les qualités énumérées en tête de cha­
pitre :
Habilité mnnuelle - 2 tests sont effectués ( voir p.80)
-~---------------des fioles jaugées de 50 cc sont remplies aux 3/4 d'eau; il s'a-

git, à l'aide d'une pissette de plastique, de les remplir le plus
possible et le plus exactement possible jusqu'au trait de jauge.
Durée : 2 minutes
Notation: + 0,5 point par volume ajusté convenablement

(< 1 mm :t du trait)
- 0,5 point par ajustement ±n.correct(> 1mm :t du trait)

de petis godets de plastique (godets de 2 cm3 du Technicon) doi-'··
vent être remplis de sable et bouchés. L'opération s'effectue à

l'aide d'une spatule, au-dessus d'un entonnoir à large douille,
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placé au-dessus d'une éprouvette graduée dG 10 cc.

durée : 2 minutes
notation: + 0,5 point par tube rempli

- 1 point par cm3 de sable versé ( recueilli
dans l'éprouvette)

SAns de l'ordre
-~-~----------~

Un grand nombre de petits objets en tas sur une paillasse: (atta-
ches "trombones" de tailles et dG couleurs différentes, cylindres de por­
celaine (isolants de fil électrique) de grande et petite tailla, écrous,
rondelles, vis etc ••• do tailles diverses.

Le candidat doit classer ces objets en tas bien séparés, selon

d'après la façon d'agir du can-

d'objets bien classés

" mal classés"
- nombre de tas
note sur 10 attribuée
didc.t, calme

précision du geste
économie de mouvements

b

N

M ...

leur nature, tailla, C01.l1our.
durée : 2 minutes
notation : a - nombre

on ~ffctue ensuite le calcul suivant :

L~ a x 0, 1 ) ... ( b x 0, 1 ~ >< 0, 1 J.~ + M ( feuille p. 81)

Mémoire visuelle

C'est le jeu de Kim bien connu:
20 objets sont placés sur IDI plateau recouvert d'un voile. Le voile est
levé durant 30 secondes. Les candidats enregistrent, dans leur mémoire
le nom des objets présentés; il leur est ensuite donné 3 minutes pour
en drosser la liste •

notation: + 0,5 point par objet axact
0,5 point par objat inexact

Sens des chiffres-----------------
Une feuille comportnnt 30 opérations (beaucoup plus qu'il n'est pos-

sible d'en vérifier) effoctuées est remise à chaque candidat (feuilla p.
82) : ces opérations sont en po.rtie exactes, en partie fausses. 78



inexacte""Il

Les candidats doivent los vérifier le plus npidement possible et no­

ter B ou F sur le c8téi
durée : 1 minute
notation: + 0,5 point par correction exaqte

..
0,5

Méthode de travail ( voir p.80)
- un grand nombre de godets plastique (25 cc) sont placés en vrac

dans une grande capsule.
une planche, perforée de 5 r2ngées de 20 trous numérotés, permetta~t

d'y loger les godets, est plQcée sur la table.
On demande au candidat de saisir les godets 1 à 1 et de les placer

dans l'ordre, dans les trous de la planche.
Toute liberté lui est laissée pour disposer, à sa guise, sur la

table, la planche et la réserve de godets ainsi que pour sa position
debout ou assis.

3 essais sont effoctués, de 30 secondes chacun :
1er E..ssai = main droite seule
2 e essai = main gouche seule
3 e essai = 2 mains simultanément

notation
+ 0,1 point par godet placé
notation sur 10 donnée d'après la façon d'agir du candidat

calm.e
précision du geste
méthode et cadenco des gestes
économie do mouvements

les candidats 1 à 1 pour un
l'utilisation de ses loisirs

Ces tests terminés, nous appelons
entretien général sur études, ses goftts,
etc ••• de façon à tâcher do déceler:

ses réactions vis à vis de son entourage
ses aptitudes à la vie d'équipe
son sens des responsabilités
ses qualités do politesse et courtoisie

chacune de oes apparences est notée sur 4
Nous accordons enfin une "note d'ensemble"

ment subjective.
sur 5 points, totale~9
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Cette façon de noter permettrait d'arriver, pour un sujet ex-
collent, à
En dessous
;, La

120 pOints, los bons sujets atteignent 70 points;
de 50 points , ,le candidat est à éliminer.
durée totale de l'examen, pour 5 candidats, est d'une domi-

journée.
Cela peut pnrnitre fastidieux pour tout le monde, mais nous ap­

pliquons cette méthode depuis 8 ans et elle nous a donné satisfaction

duns 90% des cas.

2 - Formation et perfectionnemort

Formation---------
Le candidat, nouvellemont recruté, est affecté à une section

où les·manipulations de base lui sont d'abord apprises de façon très
détaillée et très complète :

prélèvement d'une fraction homogène d'un échantillon
pesées
mesures de volumes (éprouvette, pipette, fioles jaugées)
filtration, lavages.
utilisation d'un pHmètre

Cette période dure généralement 2 à 3 semaines durant lesquel­
les l'employé ne travaille que sur des solutions ou échantillons factices.

Ce 1er apprentissage effectué, il suit (en simple spectateur
ou en aide occasionnel) le travail d'un employé sur le poste de travail
le plus facile de la section.

Après 1 ou 2 semaines, une série d'échantillons (ayant été dé­
jà analysés) lui est confiée et, à partir de ce moment, il travaille
seul, sous la surveillance du chef de section.

C'est seulement après avoir répété 2 à 3 fois un minimum de 2
séries différentes d'échantillons connus· qu'un travail normal lui sera
confié.

Une période de 2 à 3 mois nous sera encore nécessaire avant
qu'il est acquis un bon rendement.

Perfectionnement----------------
Chaque semaine, une heure est réservée à un cours de perfectionne­

ment professionnel portant, alternativement, sur :
83



des connaissances générales de chimie
- des connaissances générales de physique

descconnuissances plus approfondies de chimie analytique et de
technique nnalytique.

Ceci doit permettre à un aide-préparateur, s'interessant à son
travail de présenter, d~ns le cadre du règleme~t intérieur du centre,

. après 5 ans de pratique dans sn catégorie, un examen de promotion in­
terne lui permettant d'accéder au grade de préparateur.

3 - La direction des pré...]arnt,eurs tout au long des travaux gui leur
sont confiés.

Quelles que soient ln formation et les capacités du personnel,
des protocoles très stricts ont été fixés pour les diverses opérations
analytiques et certains contrÔles systématiques ont été prévus (échan­
tillon témoin placé dans une série, examen au microcospe des résidus
d'attaques ;acides pour contrÔler la qualité des lavages etc ••• )

Les documents de travail sont prévus pour mentionner des temps
de réaction, des nombres de lavages, des durées de séchage ou d'opéra­
tions diverses qui obligent à suivre très exactement le protocole fixé.

Ce n'est pas là u~e mesure de méfiance.
C'est uniquement causé par la nécessité absolue d'aboutir à des

solutions les plus sombl~bles possibles pour permettre l'automatisme dos
mesures. Cela est fort bien compris du personnel que nous invitons,
de temps à autre, à effectuer avec nous diverses vérifications ( exa­
men au microcospe des résidus d1attaque).
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CHAPITRE VI

L'espnce occupé

Un laboratoire d1nnalyse de série nécessite beaucoup de pInce;
Malheureusement de nombreux impératifs limitent toujours l'espace ac­
cordé. Aussi est-il oxtrèmoment important de confronter, de façon très
précise~. les besoins et les moyens pour aboutir à l"utilisation la plus
judicieuse de la surface disponible.

Il n1est pas nécGssQire d'avoir de très grandes salles, il est
mame plus profitable de disposer de pièces plus petites et plus nombreuses.

Une salle par section est un minimum. Il doit ~~me s'y adjoindre
des salles annexes :

Laverie de vaisselle (une laverie par section est indispensable)
~---------~---------- §~!!~_~S_~~È~~_~S_~~~_~~~EE!@~~ obligatoirement annexe à la pièce
où ils sont utilisés.

§~!!~~_~~~!~~g~~~ i peuvent 8tre communes à plusieurs sections, à
Salles des balŒnces ! condition que la distance à parcourir ne soit
~------------------ , .i' pas trop grande.

'-L1éclairage est très divers selon la nature des travaux exécutés
dnrls ia piège :

très vif dans une salle de volumétrie
réduit dans une sulle do spectrométrie
faible dans une s['~le de balances

Nous allons, d~ns un 1er paragraphe, indiquer los dispositions
de batiments qui, à notre avis, permettraient d'avoir un laboratoire
parfaitement fonctionnel.

Dans un 2ième paragraphe, nous décrirons brièvement les snlles
du laboratoire d'Adiopodoumé, telles que nous les avons agencées pour
utiliser au mieux les lOCQtlX existants.
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- Projet d'un labor8toiro fonctionn~l

Nous proposons p. 87 le plan approximatif d'une cellule de tra­
vail valable pour 6 aides-préparateurs, assistés d'un garçon de laboratoi­
re, et sous la direction d'un chef de section.

Elle se compose d'tUle salle de travail comportant 3 paillasses
doubles (largeur 1,20m) disposées en épi A, B, C.

En bout de chaque p~illasse so trouvent un évier, un socle permet­
tant de placer les barils d'cau permutée ou bidistillée et un décroche­
ment où vient se loger un chariot à vaisselle sale. Une baie fixe (avec
toutefois une glace abattante) est placée à chaque extrémité D,E,F.
Sur le mur d'en face sc trouvent, on G,H,I, 3 fen~tres ouvrantes clas­

siques. Contre le mur, en X, sont placées 3 armoires à produits chUûiquGs.
Le dessous des paillasses est aménagé en placards ou tiroirs. Un placard

à double face N est destiné à recevoir la vais~elle; il ouvre, par sa
face arrière, sur la laverie.

La laverie comporte un espace vide S où viennent se ranger los
chariots de vaisselle sQle; Un évier R devant lequel un socle est desti­
né à recevoir 2 barils d'e~u permutée. Un égouttoir Q et une étuve à
infra-rouges P destinée au séchage rapide de ~a vaisselle.

La salle d'attaques 0 comporte 2 hottes V et V', un évier U et
une paillasse étroite T destinée aux flacons d'acides et réactifs.

A l'autre bout de ln cellule, on trouve en J une salle des balan­
ces donnant sur l'entrée K. En L, le bureau du chef de section donne,
par une grande baie, sur ln s0110 do travail. En M, on trouve les toi­
lette et vestiaire.

Cette cellule est pnrfnitumont autonome; Le laboratoire est for­
mé d'un groupe de 4 cellulos (olles pourront ~tre plus ou moins nombreu­
ses selon les nécessités) groupées on étoile autour d'un espace central
qui peut ~tre, selon la l~titude du lieu, une salle de réunion ou un pa­
tio CP. 88). Deux branches de l'étoile abritent, de part et d'autre de
la voie d'accès, à gaucho le secrétariat S, le bureau du Chef de labora­
toire C, la salle des archives A; en bout une salle 0 est réservée au
stockage des solutions en COtU~S d'Œnnlyse.
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A droite, on trouve en E ln snllo où seront les appareils producteurs----- .
d'eau permutée et bidistillée; en M les ê~g~~~~~ d'acides, de produits

chimiques, de verrerie; en P l'~~~~~1~!!~~~g~ avec une grande surface
-pour la préparation des éch~tillons et des rayonnages pour. leur conser­

vation.
Nous précisons btcn que ces 2 croquis (P. 87 et 88) sont unique­

ment des shémas et non des plans définitifs.

2 - Aménagements des selles du laboratoire d'Adiopodoumé

Nous inspirant des principes Ci-dessus, nous avons aménagé les
salles du laboratoiro d'Adiopodoumé de la façon qui nous a semblé la
plus fonctionnelle, compte tenu des batiments existants •
Nous avons ainsi obtenu :

Section l - Chimie

~~~_~~!~_~~_!~~~~_~~_~~!~!~~~( plan p.90, photo p.92)
comporte 4 longues pnillQsses en épi. Le mur du fond est un placard

à double face donn~t ég~lemcnt sur la laverie. En bout des 2 pail-
. ...------

lasses centrales, un uvior avec 3 robinets d1eau et un socle où se
placent 2 barils d'eau permutée; des décrochements permettent de loger

2 cha.riots destinés à 10.. vr'..isselle sale. 1Jorsqu' ils sont suffis8.ffiffient
garnis, ils vont s'enc~strer dans le logement prévu dans la laverie,
à ceté de. l'évier et un chnriot vide prend leur place. Deux hottes
qui 8xistaientdéjà ont été conservées; elles permettent de petites
manipulations ne dég~geant que peu de vapeQ~S nocives ( attaque Fer
libre par exemple). En annexe, la laverie renferme des étagères des­
tinées au stockage dos solutions en attente ou en cours d'analyse.

~~~_~~!~_~~_~~!~~~!~~~_=_Y~!~~~1E~~

comporte 2 paillasses en épi du modèle des paillasses centrales de
la pièce précédente. Il existe également 2 petites hottes destinées aŒ~

menus travaux et une longuo paillasses très éclairée, destinée à la
.~....'

volumétrie. C'est dans cette pièce que sc trouve le burea.u du Chef' ."-:
de section.
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Section II - Spectrométrie (plan p.94, photo p.95)
comporte une petite piècG en annexe, très aérée, où sont logés les
tubes de gaz comprimés en utilisation. Des conduits fixes amènent

aux appareils les gGZ détondus.
Les paillasses ont 8té construites en fonction dos appareils qu'elles

devaient recevoir. On a ainsi installé :
photomètre de fl~e

photomètre d'c.bsorption utomiquo
2 chaines Technicon

- Spectrophotomètre
lecteur d' électrophol'6grr-'.mffios
lecteur de tro.cus Technicon

de nombreuses étagères ont étü aménagées pour recevoir los divers
manifolds du Technicon avec les solutions correspondantes, ainsi que
los diverses gammes ét~lon.

Section III - Matières Organiques
Cette section ,dispose d'une snlle semblable à celle de chimie avec
2 puillasses en épi et 2 paillQssGs latérales. Deux petites hottes
sont destinées 'aux monus trRvaux. En annexe se trouvent une laverie

do vaisselle et un petit burecl.U pour le chef de section.

Section IV - Physigue
Une grande salie de trQ.v~il, DlcLintenue à une température la plus cons­
tante possible, reçoit les divers appareils ro.nsi que les bal::mces.

En annexe, une petite pièce [~brite la laverie de vaissellü, les G.P­

pareils chG.uffants : plaques, étuve, chalumeau. Deux hottes très ven­
tilées sont réservées nux manipulo.tions de produits organiques tels
que bromoforme, benzène etc •••

Echantillonnage

L'équipement de cette s~lle 0. été décrit au chapitre II p.63 à 70,
photo p. 68. Outre co matériel, elle possède do nombreu~ ro.yonnages
permettant de stocker 16.700 boites d'échantillons.
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Bureaux
Le secrétariat ot le btrre~u du chef de laboratoire sont très exigus
et la place utilisGO nu maximum.

Magasin
Les acides sont stockés dQns un petit bntiment indépendant • Les pro­
duits et ln verrerie sont r~ngés d2ns divers placards soigneusement
fermés; disposés d~ns diverses snlles du laboratoire co qui est extrè­
mal commod0.

Ensemble Salle d'attaQues, Snlle dcs fours, Salle d'eau permutée
Cet ensemble (pl~ p.97),. ost cornraun aux 3 premières sections du
laboratoire. Il comprond :

~~_~~!S_~~2~~_E2E~~!Q~ renfermant :
un filtre à bougies
un gros poste do démnéralisE:l.tion o.vGc-résines séparées et une
colonne de finition à résines mélangées.
un alnmbic où l' e.::~u permutée est distillée en présence de per­
mang31late d0 pot~ssium.

une salle des fours comportGnt
------------------~- 2 fours à moufle régulés à 1 OOO~.

- 1 four à moufle régulé à 500 0 ot ventilé.
Ces 3 fours sont commandés par des horloges - contacteur qui per­
mettent de placer en fin de journée des nacelles et creusets dans
des fours froids. C0ux-ci sont mis en route à l'heure fixée ( 16h
pour le four à 500 0 , 22h pour les fours à 1 000 0 );

À 5h du matin, los contacts sont coupés et la température redes­
cend lentement; A Sh, ello atteint 250 à 300 0 ce qui permet de re­
tirer commodément les creusets et nacelles.

~2_~~!S_~~~!~~~

qui comporte outre tille petite hotte destinée aux fusions alcalinos,
3 grandes hottes avec système d'épuration de gaz.

l Principe (croquis p.101 )
Les vapeurs acidos sont diluées avec l'air frais pris à l'exté­
rieur du batimont. PLUS elles traversent une colonne d'absorp­
tion à contre-courent avoc arrosage d'eau.
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Les gou~telottes d'enu qui pourraient 8tre entrainées sont
piégées dans uno chombre à ehicanes et un cyclone.

Les vapeurs traversent ensuite un ventilate~lr qui les rejettent

dans l'atmosphère. L'ensemble de l'o.pparaillage est de co fo.it

en dépression et les fuites éventuelles ne sont pas g~nantes.

Les eaux de lavages sont conduites dnns une cuve do neutralisa~

tion avant d'être dirigées sur un puisard.

II - La hotte (croquis p.102)

1 - ~~_E!~~_~~_!E~Y~~ 166cm x 87cm, ainsi que les 3 parois
latérales sont garnies de co.rroaux antidérapants en grès. Deux

conduits on CPV de 0 160 lillfi aboutissant sur le plan do travail

amènent'l'air frais de dilution.

2 - ~~_E!f!-!~~ est incliné de 48° par rapport à l 'horizonto.le,
CG qui permet aux gouttelettes de condensation de glisser tout

au long au lieu de tomber sur le plan de travail. Il ost consti­

tué d'une dalle da béton rov8tue de stratifié fibre de verre ­

résine p~lyesters.

3 - ~~~~E~E~!!~~_~~~_g~~ est nalisée par :
- une aspiration basse do ~ 50 mm placéo nu milieu de la hotte,

à 5 cm au-dossuG du plan de travail.

- une aspiration hQute de ~ 200 mm placée au milieu du plafonè

et à 5 cm de son extrémité supérieure.

4 - ~~_!~2~~S (croquis p.103) réalisée en menuiserie et verre,
comporte uno partie fixe très largement vitrée, et une partie
inférieuro' mobile qui se manipule gràce à un système de contre­

poids. Trois glQces coulissantes de 48 cm de large sur 40 cm

de haut permettent d'accéder aux app~reils de chauffage sans
soulever la partie mobile. Le passage des cables électriques

a été prévu dffilS la traverse inférieure de :façon à augmenter

l'étancheité de l'ensemble. La menuiserie est recouverte d'une

peinture "époxy" qui résiste remarquablement à la corrosion.

5 - ~E~~~~~~~~!~_~!~~~ris~~~_~~_~~~~~!!~g.Un!tableo.u placé
en décrochement de 10 cm sous le rebord do lapnillasse compor-

te 10 prises do covrant accompagné~ de lampes témoins. âes p~\~ .
ses sont reliées à un to.bloau, fixé sur un pilier de la sallO'~>·..

où sont Ééunis 10 régulateurs à impulsions (Simmerstats) les
commandant.
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Les régulateurs ~insi éloignés des vapeurs acides et élévations
de température opt tlile vie beaucoup plus longue que diroctemont
placés sur les plQques chnuffantes.

6 - ~~!~~E~~~ . L'éclnirage,dans la hotte, est assuré par
un tube fluorescent de 110 cm fixé au plafond de la plece, à . 1

l'extérieur de lu hotte, à 15 cm de la façade vitrée fixe.

L'épuration des vapours (croquis p.104)

1 - ~~!~~~_~~~~~~EE!~~~. Les gaz, provenant de la hotte,
sont dirigés sur le bas de ln colonne de lavage CPV, de 315 ~

mm et garnie d'anneaux raschig en grès (~ 22/35 mm, h = 35 mm)
empilés sur une hautour de 600 mm.
Le lavage est nssuré par tm pulvérisateur Tiluec, d'un débit
de 150 l.h. Il est r6glé par une vanne et controlé par un mano­

mètre diffGrentiel à mercure (croquis p.105), sur lequel l'é­
crasement du tube de cuivre supérieur a été réalisé empirique­
mentpour obtenir une d6nivGlation de 20 mm de mercure nu débit
convenable.
Enfin un Pressostat, placé sur l'arrivée d'eau, permet, à l'aide
d'un relui, de couper l'alimentation électrique des appQreils
de chauffage en c~s do panne d'eau.

2 - 2~~~ÈE~_~_~h~s~~~=S~S!~~~
La chambre à chicanes de ~ 315 mm sur 400 mm de haut, surmonte
la colonne dfQbsorption. Elle renferme 3 plaques en CPV perfo­
rées et couVl~~nt chacune t diamètre ( voir shéma de principe,
croquis p.101).
Le cyclone de ~ 400 nlln reçoit tangentiellement los vapeurs
à sa partie supérieure et récupère, sous l'action de la force
centrifuge, les dernières gouttelottes d'oau.

3 - ~~~!E~!~~~!~~~_~~~_~~~_~~_!~!~~~.
Les eaux provenant du système d'épurntion sont amenées à une
cuve de neutralisation (croquis P.106). Chaque semaine, on a­
joute dans la cuve 1,5 kg de chaux. Les eaux, .. neutralisées

et décantées, sont dirigées sur un puit sec.
4 - Ventilateur - Cheminée (photo d'ensemble p.107)----------------------

Les vapeurs sont conduites par un coude à 90° sur un ventilateur
en CPV d'un débit de 2 000 m3/h assurant une dépression de 40
mm d'eau et tournQUt à 1 500 t/m (puissance du moteur 1 CV).



Le ventilatour ost fixé à un socle de béton coulé sur le toit
do la salle d'nttaqua. Un abri a été construit autour.
Lu cheminée, constituoe par un tube do CPV de W200 mm, u 3 m.
de huut. Elle est fixée par 2 colliers sur le toit de l'abri
qu'ollo déborde de 2 m.
Ln commando du vontilnteur est assurée par un relni dont l'inter­
rupteur est plnca sur un tableau, avec lampe témoin à proximi­
té du réglage d'enu de ln colonne d'absorption.
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colonne d'absorption

Vers le re lai de commande
des appareils de chauffage

_Eau
Pressostat

Tube de cUivre écrasé

~

-Vers la

~ Tube de verre

/Mercure

Manometr-e diFferentie! pour réglage de l'arrosage
dans la colonne d'absor-ption

CroÇJulS n~ 5
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CHAPITRE l

CARACTERISTI'i,UES HYDRIQUES

- Eau "en place"

- Humidité à 105 0

- Eau de constitution

- Humidité aux divers pF
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SOLS
··~ ~r·mDE OPERATOIRE·~·,--~-~-----...;...---------------

Eau en place

Humidité à 105°

EAU EN PLACE
On désigne sous ce nom (ou H20 - 1000) l'eau perdue par

séchage à l'air arnlJiant d'un échantillon.
Pour cela on pèse la totalité de l'échantillon reçu et

opère le séchaee à l'air - chaque jour on remue l'échantillon
en écrasant les mottes entre les doigts •

Le séchagG est terminé lorsque la terre s'effrite bien
entre les doigts sans coller ni former des boulettes.

On effectue alors une nouvelle pesée et calcule le %
d'eau perdue au séchage.

HtIT~IDITE A 10~0 (ou H20 + 100)
Cet e détermination est effectuée sur la terre fine après

séchage à l'air et tamisage à 2 rnrn -
Une prise d'essai-de 5 g est pesée en capsule tarée et

séchée 24 houres à 105° -
Une 2ème. pesée est effectuée après refroidissement de

1/2 heure en dessicateur -
Le pourcentage d'eau est calculé, selon les desir.s du de­

mandeur -
- soit par rapport au poids d'échantillon séché à l'air -
- soit par rapport au poids d'échantillon séché à 105 0 -

Lorsque aucune précision ne figure à ce sujet sur le bulletin
d'analyses c'est le 1er mode de calcul qui a été effectué -
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l:8au de constitution par 1
ldistillation au tube dei
1 PENFIELD r
1 !

Principe

Calciner l'échantillon de façon à d6placer l'eau de
constltuti.on.

La vapeur d'eau est condensée dans le renflement de la
partie avant du tube.

L'extrémité de l'appareil o~ a été calciné l'échantillon
est séparée et le tube scellé à cet endroit.

On p.jse la portlon du tube renfermant l'eau de condensa­
tion, puis sèche a 105 0 et pèse à nouveau le tube sec.

Précision

En effectuant les pesées S11r une balance aSS1.lrant le
1/10 de mg, la précision Gst de 0,02 %d'H

2
0.

Rendement

Un opérateur peut effectuer 10 déterminations par jour.

r·~atériel nécessaire p01J r 1.000 déte ('minations à cette cadenc e :

- 1.100 tubes de .PE~'fJ?H.lLD

- 3 entonnoirs
370 chargos de blltane (petites cartouches pour la~pe à

souder, cam~ing gaz)

N.B. Cette méthode n'est pas utilisable en présence de quantités
importantes de sulfure:.:;. 802 est fixé par l'eau déplacée et

on obtient des chiffres forts.
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~ŒTHODE D'ANALYSE 1 SOL S 1
1 1.---.--1----._. --1-
1 Eau de constitution par 1
1 distillation au tube dei
1 PE1\T}'IBTJ D 1
!-..:2.... _=_ ._':.._. !

Sécher des tubes de PENFIELD bien propres ~ ·ainsi que les
entonnoirs. (u lU5°)

- Sécher l'échantillon 24 heures à 105°
- Peser un tube de PENFIEIJD sec et vlde.
- Introduire l'entonnoir dans le tube tenu vertical, de fa-

çon que son extrémité débouche dans le fond de la boule
in férieure.

- Placer de petites portions de sol dans l'entonnoir. Par
petites secousses faire descendre l'échantillon dans la
boule inférieure. Introduire de cette façon environ 0,5 g
d'échantillon. Retirer l'entonnoir en veillant à ne pas
clf;poser de petites quantités d'échantillon sur les parois
intéri,·]ures du tU.be.

- Peser le tube + l'Acnantillon.
- Placer le tUi)e sur le montage ci-dessous légRrement incliné

la boule contEnant l' échan ·;illnn légf~rement pluf3 basse que
l'extrémité.

- Placer un tE~mI>On de coton lJ:.QJ1. êlê..r.rf. hl' extrémité libre du
tu·be.

- Chauf:.·er d'abord lent(Jment la boule inférieure,. puis' plus
forter'lent ~usqu' à atte:i.ndre le rouge blanc 9 en fin d' opé­
ration( qui dure environ 20 l1ünutes) lt~ verre commence à
fondre. ~

- ljéplacer légèrement le buc vers l'écran d'amiante et chauf­
fer très fort le tube.
Avec des pinces saisir la boule et tirer de façon à fondre
et sceller le tubë au !?oj.nt (a)

- Eteindre le buc de gaz
- Enlever le tube de son monta[;e
- Dôfe.ire l'enroulement de coton
- Oter le tai:'!1pon de l' extrémi t(~) du tube
- Essuyer tr~~s soigneusement l'extérieur du tube avec du pa-

pier Joseph (ie façon :\ enlever -j;oute trace cl' eau de refroi­
dissement.

- Peser immédiatement le tube
- Sécher l heilre à 105 °
- Peser le tube sec

F '36
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PRINCIPE

1

! GEl-illRALITES
1 1! .

1
,Point
!

SOL S

de flétrissement
( pF)

Une éprouvette de sol, saturé d'eau, est soumise à une pres­
si.~ déterminée~ Lfe~cès d1eau est éliminé jusqu'à obtenir un é­

quilibre entre la pression appli~uée et la force de rétention d'eau
du sol examiné~ L'échantillon est alors retiré de llappareil et
lIon détermine son humidité à 1050, par rapport au poids de sol
séché.

Les différentos valeurs de pF sont exprimées par le logarith­
me des pressions appli~uées ( en grllilli~es).

Pour les pF inférieurs ou égaux à 3,0, on utilise un récipient
type Il J.\1armite Jl pressionll : Les pressions sont mesurées avec un ma­
nomèt~e à mercure.

Pour les pF supérieurs à 3,0, on utilise Ulle presse à mem­
brane; Les pressions sant mesurées avec un manomètre métallique.

Valeurs Pression 1 Hauteur_ Valeurs Pression Hauteur
pF g/cm2 en g/cm

2
Hgen colonne Hg pF colonne

Î en cm

J

en cm

1, 6 40 2,9 2,4 251 118,5
1,7 50 3,7

1j 2,5 316 23,2
1,8 63 4,6 2,6 398 29,3

1 1
1,9 80 5,9 : 1 2,7 501 36,9
2'0 100 7,4- ~ 1 2,8 631 46,4,

\l2,1 126 9,3 2,9 794 58,4
! l

1

2,2 158 11 ,6 1 3,0 1000 1 73,6
2;3 200 14,7 j 4,2 16000 1manomètrei

1

métalli~ue

PRECISION 0,03 ~;o
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II

REPETABILITE
Dix mesures ont été effectuées sur 4 échantillons témoins

avec un écart de un mois entre deux mesures. L'écart type obtenu
va de 0,6 à 2,29 pour des teneurs de 6 à 29 %, soit 10 %environ.

RENDEMENT
Un opérateur peut effectuer chaque jour une série de 30 me­

sures à pF <3,0 et une série à pF > 3,0; chaque série de détermina­
tion portant sur 4 jours, cel~ f8it donc 8 séries de 30 mesures en
cours simultanément. Les mesures sont effectuées deux fois sur cha­
que échantillon à une sema,ine d'intervalle. On retient la moyenne
des deux résultats si lour différonce est inférieure à 10 %en va­
leur relative. Dans 18 cas contraire, on opère un troisième et si
nécessaire un quatrièm.e Gss,?'i. Cela réduit le rendement réel à 108
résultats par semaine car on doit contrôler environ 10 %des résul­
tats.

APPAREILS UTILISES
Nous utilisons le fJ.at,:riel fabriqué par la société "Soil

moisture Equipment 3005 de la Vina Street - Santa Barbara - Cali­
fornia (U.S .A.)"

- Marmite à plaque poreuse
- Presse à membrane ~vec manomètre différentiel (voir schéma

page suivante) où, après extraction de la majeure partie de l'eau,
une différence de pression de 280 g applique un diaphragme de caou~­

chouc sur les éprouvettes, ré.:üisant ainsi un contact intime de l' é­
chantillon avec la mombrane, sans que la pression initiale ne varie.

PRODUITS ET MATERIEL N~Cp38A+RES POUR 1000 DETER~rrNATIONS

PRODUITS
Air comprimé : 4 bouteilles de 6tm3 (150 Kg/cm2 )
Papier Joseph : 3 mains (pF <: 3,0)
Membrane hémiperméable 2 m (pF > 3,0)

N.B. Comme membrane, nous utilisons du boyau cellulosique "Visking",
employé en charcutel"ie et vendu par "La Bovida", 36, rue Mont­
martre à P~qIS~ sous la référence HS 18.

NATERIEL

1 plateau de prélèvement
200 anneaux matière plastique ~ int. 34 mm, hauteur 10 mm

1 plaque de plexiglas de 35 x 35 cm
3 plaques de porcelaine poreuse
3 bacs de trempage

200 boîtes à t'arc ~ 50 mm, forme basse.

F 124 9
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OPERATOIRE!
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Valeu-Ep._de EF in~§.rieures ou égales à 3,0 ( utilisation de la marmite)

l Pré]aration des plateaux-

-Une plaque de porcelaine poreuse est placée dans le plateau
de plastique rond.

-L 'hulII.ecter légèrement d" eau permutée, puis la recouvrir
d'une feuille de papier joseph que l'on découpe ensuite
tout autour.

-Ajouter dans le plateau de l'eau permutée jusqu'à recouvrir
la plaque de 1 à 2 mm. environ.

-Laisser tremper une nuit.

II Préparation des anneaux -

~ Placer les anneaux dans l'ordre de leur numéfo en suivant
les bords du plateau et formant une spirale. es numéros
des anneaux allant de l'extérieur vers l'intérieur - ajouter
de l'eau permutée pour qu'il y en ait environ 3 mm. au fond
de chaque anneau .

III Prélèvement des échantillons

Le prélèvement est fait sur l'échantillon "pour structure"
de la façon suivante:
Vider tout le sac d'échantillon dans un grand plateau de
plastique rectangulaire.

- Avec les doigts homo~éneiser très ~oiEneusement en sui­
v8nt les longueurs et largeurs du plateau.
Prélever ensuite par points, sur tou:Ge l'é~ais~ de la
couche, en suivant les diagonales et médianes jusqu'à
reuplir un anneau.
Il faut faire au moins 8 prélèvements pour garnir un anneau.

IV Garnissage des anneaux -

Les anneaux étant placés sur la plaque co~~e il est expli­
qué en" II ", le sol à essayer est versé lentement dans
l'arL."leau de numéro correspondf1.~Eln tas coniclue, au centre.
L'échantillon s'imbibe d'eau et s'étale, si nécessaire
appuyer très légèrement avec la pièce de bois prévue pour
le tassement.
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Il

Ajouter une nouvelle portion de sol et l'étaler. Opérer
ainsi à chaque nouvelle addition d'échantillon jusquJà
garnir l'éprouvette légèrement en dessous de son bord.
Tasscr légèrement p~ur cela.
Passer ensuite à l'échantillon suivant.
Ajouter de l'eau si nécessaire avant de conll~encer le gar­
nissage dlun anneau.

- Quand tous les anneaux sont garnis, ajouter de l'eau per­
mlÎltée ( en la versant entre les anneaux) de façon que

ceux-ci trempent à mi.hauteur.
Laisser reposer ainsi 24 Heures.

V !l'lise sous_Eession

Placer la plaque dans la marmite, brancher le tube d'éva­
cuation et fermer.
Placer un récipient sous le tube d'évacuation.
Ouvrir la bouteille d'air comprimé ? puis visser lentement
la vis du détendeur en suivant la pression su~ le manom~tre
à mercure jusqu'à atteindre la valeur indiquée sur la feuil­
le d1analyse.

ATTENTION: cette mise en pression doit ~tre effectuée de façon
très progressive. De plus il est nécessaire, pendant les pre­
mières heures, de modifier très fréqemm2nt 10 réglage du
détendetIT afin 1e maintenir une pression constante •

Maintenir 24 h. sous pression •

F 95

VI Mesure de l'humidité •

Pendant que l'apparoil est sous pression, peser des boites
à tare et les conserver dans un dessicateur - Noter les poids
sur la feuille d'analyse.
Après 24 h. sous pression, fermer la bouteille d'air compri­
mé, dévisser la vis de réglage du manomètre, puis par peti­
tes pressions successives sur la soupapo, faire tomber la
pression de la marmite jusqu'à ce que le manomètre à mer­
cure soit à 0 •
Ouvrir alors la marmite et enlever la plaque de porcelaine.
A l'aide d'une sp3.tule large,enlever un anneau et faire pas­
ser l'échantillon contenu dans la boite à tare, préparée
la veille. Refermer aussitôt la boite à tare.
Quand tous les échantillons ~nt été placé dans letu~ boite
respective, les peser toujours fermées et nO-Ger le poids
sur 13. feuille d'analyse, dans la colonne " Poids hU.ülide iJ •

Enlever les couvercles et placer chacun sous sa boite.
JYlettre le tout à l'étuve et laisser 24 h. à 105 o. .

Après séchage, sortir les boites à tar3 de 11 étuve, les
refermer (avec leur couvercle)et les placer dans undessi~
catcur.

- Laisser refroidir jusqu' à te)·,~.pérature ambiante (1/2 heure).
-P0ser les boites fermées et noter les poids sur la feuille
. d'analyse.



III

Valeurs de pF de 4,2 ( ou supérieures à 3).

l
-)

lréparation des platenux-

- Disposer sur une ~laque de plexiglass( placée dans la cu­
vette de trempage) une membrane de plastique perméable.
Recouvrir d1eau et laisser tremper 24 h. CO~fie expliqué au
chapitre précédent.

II Préparation des anneaux

III PrGlèye~ent

IV Qarnissage des anneaux

V I·~iSG sous J2.ression

Co~~e décrit au chapitre
précédent pour les valeurs de
pF / 3.0
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Démonter la paroi circulaire de la presse à membrane.
- Humecter d'e&u le plateau métallique.

Fairo ~lisser la membrane et les anneaux de la feuille de
plexiglass sur le plateau de la presse.
Remettre en place la paroi circulaire en veillant \ à la bonne
mise en place des joints. et
Rabattre le couvercle et mettre en place les tir~nts leurs
écrous.Visser les écrous f puis les serrer" en étoile" à;;
llaide de la clef dynamomètriL-Serrer d'abord jusqu'à la
graduation 15 de la clef 1 pui~uae 5 en 5 jusqu'à 30.

RéRlase de la pression
Manomètre différentiel.

]T"ermer le robinet de g·3.uche
- Ouvrir le robinet central
- Ouvrir le robinet de droite

- OUVl~ir la vanne de la bouteille
- Visser progressivement la vis du détendeur jusqu'à attein-

dre, sur le mano-basse pression, la valour indiquée sur la
feu.ille d'analyse (16 Kg pour pF 4,2).
Ajuster la pression en agissant sur la vis du détendeur.
Lorsque l'eau ne slécoule plus par l'orifice d'6vacuation

( 2 à 3 h.) :Fermer le robinet central du manomètre diffé­
rentiel. Ouvrir légèrement le robinet de gouche jusqu'à (
entondre l'air passer dans la cuve de g~uche. Fermer le ro­
binet de gEI.uche.

Laisser 24 h. sous pression.

VI Hesure de l'humidité -
- Opérer corune décrit au cha9itre précédent, paraBraphe VI-
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CHAPITRE II

GRANULONETRIE

Dans ce chapitre nous décrirons les diverses déterminations-'
afférentes à la taille des cOn;3ti tuants du sol :

Granulométrie type "Pédo.19gie"

- argiles' éléments de taille
- limons fins
- limons grossiers

sables fins
- sables grossiers

< 2JU
> 2 ;U et L 20 Jl
) 20)l et < 50 Jl
>50 { et <; 200 ?

>200 / e.t L:. 2 mm

,
\

Cette classification est celle adoptée par l'Association Inter­
nationale de la science du sol. Il existe diverses autres
classifications qui sont résUmées dans le tableau p. suivante

- "Argile maximum"
Détermination du taux d' élements <:. 2 f, après destruction

des "pseudosables".

- "Extraction d'ar.Q'ile"o ___

Extraction d'une quanti té importànte d'éléments C 2P en vue
d'un examen ou d'une analyse.

- "Séparation de sa~jle.?."

. Extraction d'une quantité importante d'éléments /' 20? ou )50?-
,qn vue d'un examen, d'.une analyse, ou d'une décomposition granulo­

métrique par tamisage.

- "Tamisages"
. Séparation mécanique en diverses fractions d'éléments déba­

rassés 9 de leur gangue argileuse et des combinaisons organiques.

OF 354
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GENERALITES
!
!
!
!

SOLS

Granulométries

PRINCIPE
.~ Les matières humiques du sol sont détruites par traitement
d€ l'eau oxygénée.

Les argiles et limons sont alors dispersés par agitation
mécanique en présence d'un agent dispersant ( hexamétaphosphate ou
pyrophosphate de sodium selon que l'on a affaire 'à un sol calcaire
ou non.)

La solution est ensuite abandonnée au repos afin de permettre
la sédimentation des particules qui tombent à une vitesse plus ou

moins grande selon leur dimension, leur forme et leur densité.
Ces deux derniers facteurs étant supposés constants, la vites­

se de chute a été'calculée d'après la formule de Stockes.
Des prélèvements de suspension faits à intervalles de profon­

deur et de temps déterminés permettent de déterminer. lea proportions
d'argiles (éléments L- 2/f) , et de limons (éléments :L- '20 r~)- ce
sont les dimensions d'éléments couramment demandés.

Toutefois nous avons été amenés à déterminer parfois les frac­
tions L 5f<et L 10 ?--ë Nous avons dans ce but calculé des temps de
chute dont on trouvera lestableaux ci-après.

Les éléments de dimensions plus importantes sont ensuite sépa­
rés par tamisage aux mailles de 50 ~et 200 ~. On obtient ainsi

les : Limons grossiers de 20 ;v- à 50 F
Sables fins de 50 fA- à 200 Iv..-
Sables grossiers de 200~à 2000 ~

Lorsque le demandeur le désire, ces trois fractions sont récupérées
après la pesée et conservées séparément (on utilite pour cela des
flacons d'antibiotiques de récupération )0

F 344

PRECISION
Les proportions des di~erses

primées en %du sol séché à l'air.

'"
fractions granulométriques sont e~

17



En ajoutant à leur total le %d'humidité à 105 0 et la teneur en ma­
tières organiques ( et éventuellement en calcaire) on doit obtenir un
total de 100% ~ 2% toute fois, dans le cas de sols fortement chargés
en matières végétales carbonisées, on n'arrive pas à détruire le char­
bon de bois par traitement à l'eau oxygénée, et les totaux obtenus
peuvent alors dépasser 102%. Il serait alors nécessaire de doser le
carbone organique dans les diverses fractions de sables.

Les pesées des prélèvements d'argiles et de limons sont effec­
tuées à la balance sensible au 1/10 de mg, ce qui dans nos conditions
habituelles permet une appréciation de ~ 0,13%.

Les pesées des éléments plus gros que 20~sont effectuées à
la balance sensible à 0 5 mg;ou la prise d'essai était plus importantE

f

la précision est de ~ 0,03 %.

organique, assez représentatif des

analysé 5 fois ( à un mois d'intcr-

10,65 %
2,20 %
1,05 %

16,15 %
65,55 %

REPETABILITE
Un éch~ntillon sableux et

sols de la réGion d'Abidjan, a été
valle entre chaque opération ) :

!Teneur
!

~gile

Limons fins
Limons grossiers
Sables fins
Sables grossiers

moyenne Ecart type

0,50
0,61
0,16
1,14

1 ,31

Total
Humidité
Matières
Organiques

95,60
1,35
3,80

100,70

F 345

RENDEMENT
Un manipulateur peut effectuer les déterminations de 27 échan-

tillons par semaine (4 séries de 20 en 3 semaines, plusieurs séries
étant en route simultanément).

~ ."
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PRODUITS ET MATE.RIEL JYfECESSAIRES POUR 1000 ANALYSES (5000 fractions
granulométriques)

Produits :

Am.moniaque ••••••••••••••••••••••••••••••••

Pyrophosphate dé Sodium ••.••••••••••••••••

Eau oxygénée technique, 110 Vol • ••••••••••

Hexamétaphosphate de Sod um •••••••••••••••

30 ICg

0,5 Kg

1,5 Kg

1,5 Kg

62
88

3000

k
1

1

Couvercle ~ 10 cm •••••••••••••••••••••••••
Fond de colonne ~ 10 cm •••••••••••••••••••

2

2

2

3

44
44
45

45

......

•••••••••••• 0 •••••••••••••

~ 100 mm. •••••••••••••••••

JYIatériel :
Béchem de 600 cc
Verres de montre
Allonges à sédimentation ••••••••••••••••••
Bouchons caoutchouc nO 45 •••••••••••••••••
Capsules porcelaine à fond plat, à bec

~ 80 mm ••••••
à fond plat

Capsules verre à bec ••• ~ 50 mm ••••••
Flacons pour conservation des sables
Eprouvett e de 10 cc ••••••••••••••••.••••••
Pipette Robinson de 20 cc •••••••••••••••••
Pipette jaugée 1 trait de 25 cc ••••• , •••••
Tamis ~ 10 cm toile inox 0,05 mm

(AFNOR module 24 ) ••••••
Tamis ~ 10 cm toile inox 0,20 mm

(AFNOR module 18)

F 346
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r
1 METHODE D'~~ALYSE S O.L S

Granulométrie

Temps de chute pour 10 cm
particules de 5 f

._._- -----~--- -_.- !,
. - Temps-de chute,

j Température ._.

!
1 h. min.

1

sec.
t

- ,

1

,
20 1

,
16 48

1
~- '.,,--------- 1 -'-'

1

--r-
1

1

21 1 14 1 53
1.-----_._-,------ i

1

1
122 1 J 13 07 1

1

1 1-- .,,-- .._. - . -_._------_._- -----------i
23 11 i 22 11 1

1
- ... ------_..._------ _. ...._- ! .j

i

24 1 09
1

45 1!
~------------ --- i

25 1 08--" 1 10
._- -----". ----_...- ... -.-_ . . ,..- 0••___• ____ ._,___,_ ,._----- - ! "-j

26 1 06 1 33
1_'0-
r

._--

27 1 05 07!

-'-_._-- "
1

28 1 03 1 17
1

-----_.-------- --_.-

T
1 --.-J

29 1 02 1 141

- 1

1
1

30 1 00
1

57
1 .-- -.- --_.,---- .

F 353 1 1



sec •min.

---1

1
1

.....-....... -.-'" ..__._.---_..\

1__.1

Temps de chute

1

..J

\
1 18 43 1

..._... !.. ._..... '"0'_''' .__ ••• _ ••__..._. •••• "

1 18 13 1
i.. j'" --.- _.... . -'''- _...--_. _.-.'--- ....... --,

1 17 50 1L - .. . - - ---- 1
l '
i
i
1

"

!
i

o

o

o

o

o

o

h.

17 26 i
............ '''''' . ~ ..,.--..._._~... __....._.' ..... j

1

17 02 1
1.-- .. ". "1' ." _ ----J -----.. -.- 1

o 1 16 . 38
-1 ., _ .. - ..

1

16 16 i
. . --- - - --- --- 1

--t--~ ---1- --: ~-~- - -j--- -;;------- !

--1- ~- - r ---; ;:----+--~-4 -------i
......1 ......_.__.._-'-1 -!- _

," ... .. ...-" ...-. .._-"""-----. -----.--"f -... 1

1 11 METHODE D ANALYSE SOL S i
! ---.----- -.------ ..----.----.-.. -- ..~- -.-_ - i

1

1

. Granulométrie 1.
. ---..--',.------... '-" - _. ---'--"._-.. 1

27

28

24

26

25

30

23

21

22

29

TempératUre

••••• -- - " ••----•••• 0 .-•• +.---.- -..-.-.-.--r----.-.-..- ~ --------
1

....2? ..J ._•• _ ••• f _.~ _ ~:._ _ _ ..~.~_. __..

Temps de chute pour 20 cm
particules de 10 lU r ... --.. ------.. --- ..--- --
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. Mode opératoire SOLS 1
1

1

-i--------------------------~,
GRANULOl\1ETRIE

J 1.L

passer la totalité de l'échantillon de Il ~err(;,' fine 11 au parti­
te~~ jusqu'à séparer une portion de 30 à 40g environ.

03 prélevement est étalé dans un plateau de plastique, s01­
gneuser,lŒl-ti mélangé, et on prélève par points, sur toute l'épais­
seur de ln couche, en suivant les diagonales et médianes, une

prise d1essai dG 20g qui est placée dans un becher de 600co for-
D.:(1 bas seo

II- J?e,t3,,:t,"f:,\W:!i.~~o.:'?~d.-~~.ê-...l!l..<rt.;i. è.r~~..§~o,Eg,8p,igues
a) 0t~~9~~_~__~~jl~ - Mouiller l'échantillon avec 20 cc dteau
porr.:mtée versée le long des parois - aJouter ensuite, en a.gitant
10 b3cher, 10 cc d'eau oxygénée à 110 vol. - couvrir d'un verre
de montre et laisser sur la paillasse durant 3H environ -. si les ..
mousses sont trop abondantes et menacent de deborder les tomberl'
d'u.:.'l jo'::; de p:Lsette d1eau permutée verseée le long des p~ois

~

losquC' J.eo mOUf!·ses ont presque desparues ajouter encore 1() co
di aeu oxygénée ..~ si. des mousses importantes se forment enèore

laisser 1 ou 2h puis ajouter à nouveau de l'eau oxygénée •.

..
:'J0rsqu 1il ne se forrnr pluS de lliousses importantespGïnte5J:

les bechera s~~ vn bain sable reglé à 80 0 environ - ajouter si
nécessaire do l'eau oxygénée jusqu'à destruction complètD'des
matièros organiques.

c) 5ie,.§l.i~~:.tiq,U....9:.U.:.:M.cès d 1 eau; oxygénée
lorsque toute la oatière organique est detruite (on ne

voit plU8 de debris végétal"Z et il ne se forme plus de wousses
conBistantes) enlever le verre de montre après ~~avoir rincé-

~ " .' _""_ ,. J ~R..:.~H~~ , ." 2 3



d'un jet de pissette ninsi que les parois du becher - Augmenter

le chnuffnge jusqu'à ébullition - après 15 mu d'ébullition ajouter
10 gouttes'..d' ammoniaque concentré et lllD..intenir à douce .ébullition

jusqu'à totale disparition de l'odeur d'ammoniaa~~~

III - Dispersion
- dJun jot de pissette et à l'aide d'un gros enyonnoir de plas­
tique, passer le contenu des bechers dans des allonges à sédi­
mentQtion - ajouter une allonge da plus pour le blanc - ajouter
de l'anu permutée jusqu'au trait do jauge il 100 mm. Il •

- ajouter nlors avec una X±uette 25 cc de dispersant dans chacune
des Qllongos (ycompris le blanc).

Utiliser CO~lle dispersant

- Ln solution de pyrophoaphate de sodium à 40 g/l pour les sols
non cnlcnires (généralité des cas) •

- La solution d'hexamétaphosphate de sodimu à 52 g/l pour les
sols calcaires.
Le. mention Il Co..lcc.ires :/ ,O'l"non calco..ires Il est portée dans 1 f an­
gle supérieur gauche dl' l feuille de groupage ~

- fixer les 10 premières allonges sur l'cgito..taur rotatif et agi~e

ter : 2h pour les sols non co.lc~es

1h30 pour les sols calcaires
a~rès ce temps, Qonter ln 2° serie de 10 ~llonges et agiter de la

m~me façon - la 21° allonge renferment le blanc n'est pas montée
sur l'o.gitnteÙT, (on cor,.lpl···~eLle volume à 1000 cc et agite vigou­
reusement à lu main pour bien homogenéiser),

- llagitation terminéé deboucher les allonges en prenant garde au
sable qui pourrait être deposé sur le bouchon et le goulot, laver
dlun jet de pissette - cOQpléter le volume à 1000 cc avec de l'eau

permutée - boucher, agiter à la main pour homogenéiser et aligner
les allonges sur le banc de prélèveQent en les plaçant exactement
sur les places repérées.

- préparer deux saries de capsules de verra ~ 50 mm, sechées à
l'étuve plus une capsule pour le blcnc •

- tŒràr , le jour de la dispersion une première serio de capsules
sechées à(~8fgs ct numéros étnnt inscrits dans los casas de ln feuille d'ana­

lysa do..ns le 2° cadre" Limon il ) la capsula du blana est :Lnscrite

F.164' . .,.",C! ~'" 2 4:



la 1°
de la l:ü'C,. ..
la sur~ace

en h3.ut de 10. première feuille d'annlyse sur ln ligne "Dispersant

ces cnpsules conservées dans un dossicnteur jusqul~u lendemain.

IV Prélèvement d'nrgile + limon

- cette opération est fnite le lendemo.in mntin du jour de la qispersiol
si un temps plus long s'était écoulé, consulter le chef de laboratoir~

- verifier que 'le ropère fixé sur 10. tige d0 l~ pipette Robinson est

bien eXc.cteElGnt à 10 Cl:1 de le.. pointe ..
devant cheque cllonge plncer l~ cnpsulo de verre tarée correspondante

- relever lu température des solutions ct chercher dens le tableau

Il Argile + Limon Jl lo _t0l:1ps:~dè chuta correspondC'.nt à 1['" température
noter cos doux renseignements dcms le.. colonne IiArgile + Limon - Prélè­
vement Il

prépnror les deux chron0Iilètres sur lelÎlr support

mettr-::: l'a.iguille de 10.. DJionuterie sur Il 0 " inscrire dans la colon-

ne " Tenps 0 ~ l'houre qu'il ost à ce nOrJent là .. Agiter 10.. première
nllongo pnr 6 nouvaillents de retourneDent - ln posor sur ln tnblo de

prélèveDont exectoment à l'ondroit repéré, en enlev~nt 10 bouchon,
ou

üt en docl~nchant à l'instnnt on la poso, 10 1° chronom-tre -A partir
do co moment suivre stricteIlemt los indic::'.tions du to..bleau " ArgilE +
LiDon"ot oporer très ro.pidement •

- lorsque l'aiguilla de ln ninuterie ost sur Il 3!! agiter de la

mene façon 10.. 2° allonge et declancher le 2° chronomètre
-lorsque l'aiguille sur" 4 " arJ.enor la pipette au dessus de

allonge, 10 robinet ét::'.nt ferné, plonger lenteElent la tige
pipette dans la suspension jusqu1à ce que le repèrod'fJ..eura
9:u :liquide •

- 10 1° cl1ronomètre doit à ce manant là ~tre à quelques secondes
du teDps de chute - lorsque ce temps est o..ttoint ouvrir le robinet

de la pipette et aspirer pour l~ remplir entièrement,relever la pi­
petto en tournant le robinet de façon à écouler le trop plein dans

le flacon de plastique - onsuito écouler le prélèvement dans la cap­
sulo do verre~

- lorsquo llo.iguille est sur " 6 Il agiter le. 3° allonge et declan­
cher le 1° chronomètre.

'J '. 25



- lorsquo li aiguille ost sur Il 7 \1 se prépnrer au prélèvemont de

la 2° allonge. etc •..•
N.B - il so pourrait quo, par suite d'une fausse lilanoeuvre on manque le-

moment d'un prélèvoment .~ ne pas essuyor, de, ,r,attraper - placer l! 0.1-

longo en question à la suito de le dernière, on la préleyera après

avoir terL:uné la. serie - .A;t-centig.Q dons co cas il faudra aussm la
prélevar en dernier lieu, le soir, lors du prûlèvoQont d'argile ­

l'nllongo du blanc est prélovéB à ID. fin do l'opGr~tion -
los capsules sont alors plncéns dŒnS l'étuve à 105° où elles reste­

ront jusqu'nu lendormin -
los bouchons sont posés sur los cols des allonges, sans les enfoncer

v - Prélèvo~ent d'Argile
- lorsque les cupsulos dJnrgile + limon sont misas à l'étuve on

sort la 2° sorio do capsules et ln Inisso rofroidir en dessicateUD
pondant 1j2 heura • On taro ensuito cos c~psules on notant les nOs

et poids sur les lignes prévues du cadre Il ,ti.rgilo " de la feuille

d'analyse -
- 6h après 10 temps " 0 Il on nligne les capsules devant les al­
longos corrospondnntes - on prend la torJpéro:GlU'e des suspensions
- si la @oyonne do cGtte tODpGrnturo nV8C celle observée lors du

prélèvement d'argilo + linon est supérieuro à 25° on fait uno 2°

mosure nuttorlps 0 + 6H 40 - si le moyonno obtenue est égale ou

infGriouro à 26° - on f~t una 2° mosure au terws 0 + 7h
- on calculo ln Doyonne de cetto 2° tompér~turo ot de collo du
ilatin

- on relèvo dcns lo tnblecm ". Argile Il 10 teElps de chute correspon­
dant

- on note cos observntions dnns ln colonne Il Argile!!. Temps ,de chute'

- on roporte l'heure nu temps Il 0 " nu dessus do co temps do chute
et fait l'addition

- on règle le a do ln Dinuterie do fa.çon toIle que 4mn 30 correspon­
dont à l'houra obtonuo par llQddition ci-dessus -

on no toucho pas aux_~~Vp~~o~

- lorSque l'aiguilla do.. la r.1inuterio ost SlU' Il 4 Il amener la pipet­
te au dessus de la 1° allonge, le robinet étant fermé, plonger len­
tement ln pipette dans IG. susponsion jusqu'à CG que 10 répère afflur,
la surfnco du liquide -

.:" .,J F .166



- lorsque l'o.iguille de la minuterie ost sur " 4.30 "
ouvrir le robinet de la pipette et aspirèr pour prélevor de la même façon
que decrite pour "l'argilo + limon"

suivro strictement les indicntions du tublenu de prélèvement
on ne pré~èvG pas une 20 fois le blanc -
après prélèvGoent les capsules sont placées ànnij l'étuve à 105 0 où

elles resteront jusqu'au lendemain.

v ~.

VI - Lavago des sab~es

Cotte opération ost faito 10 lendemain 8~tin du jourloù ont eu lieu
.~

los prélèveDents à la pipette Robinson. Si un iDnps· plus is' éta.it écoulé il

serQit nécossaire, avant le lav~ge des s~bles, d'opérer une agitation de
1/2h à Ilngitateur rotatif

On trQCO sur los cllonges un trait à 2cn du fond (soit à Bcm en dessoUf

du trait gr~vé de 100r~)e

Al~~'les Qllonges sur la paillasso, à proximité dlun evïer où est
branché une trompe à vide ct el lM QIII/G a. .{}to mffl-

Agiter les allonges par 6 retourne~ents à la Qain - les poser sur la

table et attondre 15 Qinutos e

- Au bout do co temps siphonner la suspension à l'aide d'un tabo à l'ex­
tremité coudée (de façon à aspirer du haut vers le bas) branché sur la
trompe à vide - Siphonnor jusqulà ce que le liquide atteigne le nivoau 2C1
- ajouter dans chaque allongo do llonu permutée jusqu'au trait de 1tO mm:
puis ajouter, avec une pipot~c 5cc do disporsant
- noter lQ .L,tcIDpérc.turc des solutions ct relever sur 10 tableau " argile .'

limon " de la ~euille de groupc.ge, 10 temps de chute corrospondant
- mettre ln minuterie sur 10 '~Gmps 0 - et en opérent conune pour le prélè­
vement dlurgile + limon, aux tomps indiqués par le t~bleau :

- o..gitor pm' 6 retournononts - déclencher le chronomètre - e­

m~is au lieu do pipeter, e.près le tomps de chute écoulé, siphonner la sus·

ponsion jusqulau trait ~c.rqué à 2 co du fOll~ -

- reCOL~lencer une 2° fois le. suite dos opérations avoc de l'eau pernutée

jusqu'à 110 on et 5 cc do dispersant puis une 3° fois, et si nécessairo
une 4°, avec do l'eau percutée seule, s~ns dispers~t - ln dernière fois

ln solution siphonnée doit âtre pC'.rfcütenent clmg-èf ,.'"':
- préparer clors des cnpsules de porcolnine de Wtf'..;f~s ct sur 10. balance
['.u Dg et nUilérot:'3El (ces indications étc:.nt inscrites dons 10.. dorn:j..ère cnse

de le. fouille d'analysa" Sc..bles Toto..ux " " T2re Il)
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trnnsforor ~voc préc~utions los sablos rost~nt nu fond dos allongos
dcns los capsul0s correspondantes (opérer ~u dessus d'une capsula T,

plus grc.ndo;. pour pouvoir r6cuparor los sa.blos on cc.s de débordonen­
- doc2ntor soignouse~lont l'oQU en excès ct pl~cor dans l'étuva à 10:
- le Llên(} j our on rotire los c<:,..psulos dos prélèvoQ.onts do la veille

los lQisso rofroidir 1/2 h on dessicc.teur et los pèso sur la balan­

co au 1/10 do ng. Loo poids inscrits sur lcslignos "C+A+L+D+" pour
l'argile + l.lo.on et !IC+A+D+" pour l'argilo.

VII - TnQispgo des s~blos

Sortir los sables de 11 étuve ~ laissèr rofroidir 1'& h en dessicl1tOl.
ot les posor -: inscrira 10 poids co..psulo + SQùlo 10. lignf;È" Poîds 1

du cc.dro" sablGs~.~,totn.m:: H -

Passor alors 1[1. totalité dos sablas sur un onpilngo constitué

- dlun fond do colorille ~ 10 CD

d'un tenis 0,05 Lill ( AFNOR Lîodulo 24)
- d'un t~lis 0.20 [ll~ ( AFNôR nodule 18)

recouv"rir d'un couvorclo ot plo.cor sur 10.. DD..chine à taoiser.

Roglor 10 bouton do droite Il intonsité ll sur.....5 ot ln Dinuterie sur ':<

10 ~

Pondant 10 tnLusnge posor los so..blos do l'échantillon suivant

ot en garnir 10 2è jou do tnIus.

Après 10 runutos do tru:usago changor la jou do tru~s sur la
tmJisouse ot poser cho..que fraction séparée dnns 1..0. 1ère opéra.tion.

- ~os so.blos grossier~ se trouvont sur 10 taDis supérieQ~, los
pD..ssor do..ns uno nain prénlablor.1ont tarée (ta.re du cadra "sablos
grùssiors) et los poser, inscrir le résultat sur ln ligne "Poids"
correspondnn'i~e,

.~ Los snblos fins so trouvant sur ]_e 2è tnmis les peser de la

L1~lJ.e façon.
- ~liQons grossiers sa trouvant dnns le boitior de fond de

colonna. Les posor de la J:lêm.e fuçol1 ~i le. colonne 1I0bsorvation"
de ID.. feuille do groupago :-. est porté "Consorvor los sables", les
pnssor, onsonble ou séparoDent COl~O indiqué, dans de potits flacor

J

do verro portant une étiquette iQtér10uro et uno étiquette exté-
rieuro sur lesquelles'sont .portées la N° Labo .2.2ppl,Q1 ( lettre de
référ9nco, annae et nO)~
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GE~:~ITE_1S__-1- S__0 L__S__

Argile maximum
après destruction des

pseudo - sables
1_. -----------"

PRINCIPE
Les pseudo-sables sont détruits par un traitement à l'eau

oxygénée, puis par des traitements successifs au dithionite de So­
dium en milieu tamponné et à l'acide chlorhydriqH-e N/20. L'échan­
tillon est ensuite dispersé et les éléments L 2 /" et < 20f determi­
nés par la méthode habituelle, à la pipette Robinson.

PRECISION
Semblables aux indications données au chapitre

Il Granulométrie"
REPETABILITE :

"

RENDEMENT
En raison du faible volume des tubes de centrifugeuse, nous

devons dédoubler les pTiscs d'essai; de ce fait l'opération de des­
truction des pseudo-sables est très longue et une série de 20 échan­
tillons occupe un opérateur durant deux semaines.

PRODUITS ET MATERIEL NECJ?S'3AIHES POUR 1000 DETERMINATIONS
PRODUITS

Eau oxygénée 110 vol.
Hydrosulfite de Sodium
Acétate de Sodium
Tartrate de Sodium
Acide chlorhydrique
Pyrophosphate de Sodium

rJIATERIEL

••••••••

F 367

Béchers de 150 cc forme h~ute ••••••••
Verres de montre ~ 65 mm .•••••••
Tubes centrifugeuse, en plastique
à collerette, ~ inter. 41 mm,1=110 mm··
Béchers de 800 cc •••••.••
Verres de montre ~ 115 mm ••••••••
Eprouvette de 20 cc ••••••••
Eprouvette de 50 cc ••••••••
Pipette de 50 ••••••••
Pipette Robinson de 20 cc ••••••••
Allonges de sédimentation ••••••••
Bouchons caoutchouc nO 45 ••••••••
Capsules vorre, fond plat,

à bec, ~ 50 mm

42
42
20

11 5
10

1
1
1
1

21
21

61
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! MODE OPERATOIRE
!
1

i

SOL S

ARGILE 1<lAXIMUlYl

(après destruction des pseudo-~able~

l - Prélèvement
- Prélever 20 g environ de terre fine dG la façon habituelle,
par réduction au partiteur, de la totalité de l'échantillon.
- Etaler soigneusement le prélèvement dans un plateau de plas­
tique et peser 2 fois 5 g en prélevant par points, sur toute
l'épaisseur de lacouche , en suivant les diagonales et les mé­
dianes
- Placer les prises d'essai dans des bechers de 150 cc forme
haute couvert d'un verre de montre o Marqués au N°·de l'échan­
tillon (a et b)
- Ajouter 2 bechers pour le " blanc " qui subira les mêmes opé
rations que les échantillons.

'II - Destruction des matières organigue~

- Mouiller avec 20 cc d'eau en rinçant les parois du becher.
Ajouter ensuite 10 cc d'eau oxygen,·"a à 100 volumes.
Peser les bechers sur la paillasse à température ambiante jus­
qu 1 à ce que l'on n'observe plus de formation de mousses.
Chauffer à 80° environ jusquià ce qu'il ne se produise plus de
réaction. Ajouter alors 4 gouttes d'ru:unoniaque et chauffer à
début d'ébullition.
- Passer alors les solutions dans des tubes de centrifugeuse
(utilisés pour les attaques de fer libre) ajouter 5cc d'acide
chlorhydrique N/20. Bien agiter puis centrifuger 5 minutes à
4000 tours/minute. Décanter la solution claire dnns un becher
de 800cc marqué nu N° de l'échantillon et couvrir d'un verre
de montre.
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III - Destruction deê., E~.~t.!:d.p-sabJ-,eê,

- Regler le bain marie à 40°
10 traitement - Dons le tube de centrifugeuse renfermant l'éch

tillon traité à l'eau oxygenGu~

1 - Ajouter 50 cc de solution de tartrate-acétate de sodium
2 - agiter Gnergique~ent avec un agitateur qu'on laisse ensuite

dans le tube D

3 - avec la mesure prévue à cet offet, ajouter 2 g d'hydrosulfi

te de sodîno (dithionite) reboucher l~ !lacon aussi~8t.Agiter.

4 - placer le tube dans le bain-Darie reglé à 40°
5 - naintonir 1 heure à cette température en agitant de teQps
en tenps. (Noter les heures sur la feuille de trnvcil~)

6 - placer le tube sur la centrifgeuse que l'on fait tourner
4000 toursjrJinute pendant 5 ninutes (noter les heures sur la

feuille de travail.)
7 - decanter soigneusement le liquide clair dans le bocher de
800 cc où l'on avait recueilli la solution de destruction des
matières organiques.
8 - ajouter dans le tube 50 cc d'acide chlorhydrique environ
N/20 agiter.
9 - chauffer pendant 15 oinutes au bain-marie en agitant de
temps en temps. (Noter les heures sur la feuille de travail.)
Enlever l'agitateur et le rincer d'un jet de pissette.
10 - centrifuger 5 minutes à 4000 tours/minute (noter les heure
11 - décanter soigneusement le liquide clair en le joignant au
1° (becher numéroté: de l'opération 70)
2° traitenentI=-

Faire un 2° traitement à lVhydrosulfite, puis à l'acide
chlorhydrique environ N/20 en suivant à nouveau le détail de
toutes les opérations numéros 1 à 11, les liquides décantés
étant toujours joints dans le m~me becher.

3 ° trait,ement
Opérer très exactoIJnt comrle pour les 2 premiers traitements.

Destruction des sulfites
Après la dernière décantation (opération nO 11 du 3° traite­

ment), passer le culot dans un becher de 150 cc marqué au nO
de l'échantillon.



III -

F

Destruction deê..E.~.~.v.:dg.-sable§.

- Regler le bain marie à 40°
1° traitelTI;en1 - Dons le tube de centrifugeuse renfermant l' éch
tillon traité à 12eau oxygené~~

1 - Ajouter 50 cc de solution de tartrate-acétate de sodium
2 - agiter énergiquement avec un agitateur qu'on laisse ensuite

dans le tube.
3 - avec la mesure prévue à cet effet, ajouter 2 g d'hydrosulfi

te do sodititl (dithionite) reboucher le. tlacon nussit~.Agiter.

4 - placor le tube dans le bain-narie reglÉ: à 40°
5 - naintenir 1 heure à cette tenpérature en agitant de te@ps
en teDps~ (Noter los heures sur la feuille de travail.)
6 - plncor le tube sur la centrifgeuso que l'on fait tourner
4000 toursjrJinute pendant 5 Dinutes(noter los houres sur la
feuille de travail.)
7 - decanter soigneusement le liquide clair dans le becher de
800 cc où l'on avait recueilli la solution de destruction des
matières organiques.
8 - ajouter dans le tube 50 cc d'acide chlorhydrique environ
Nj20 agiter.
9 - chauffer pendant 15 oinutes au bain-marie en agitant de
temps en tempso (Noter les heures sur la feuille de travail.)
Enlever l'agitateur et le rincer d'un jet de pissette.
10 - centrifuger 5 ninutes à 4000 toursj@inute (noter les heure
11 - décanter soigneusement le liquide clair en 10 joignant au
1° (becher numéroté: de l'opération 70)
2° traiteJ21e!.1.1

Faire un 2° traitement à l~hydrosulfite, puis à l'acide
chlorhydrique environ N/20 en suivant à nouveau le détail de
toutes los opérations numéros 1 à 11, les liquides décantés
étant toujours joints dans le m~ne becher.
3° traitement

Opérer très exactellnt CODrle pour les 2 premiers traitements.
Destruction des sulfites

Après la dernière décantation (opération nO 11 du 3° traite­

ment), passer le culot dans un becher de 150 cc marqué au nO
de l'échantillon.



- Les solutions d'attaques réunies dans les bôchers de 800cc sont soi~

gneusement décantées, s'il y a un résidu le joindre au culot de
l'échantillon dans le bécher de 150cc.

Si nécessaire ajouter de l'eau permutée pour avoir un volume total
de 50cc environ, puis 2,5cc d'eau oxygénée ajoutée goutte à.goutte
en agitant.

Couvrir d'un verre de montre et laisser à froid jusqu'à ce que la
réaction soit calrtiée e Oha~fer ensuite à 80 0 environ jusqu'à fin de
toute réaction. Enlever le verre de montre, le rincer d'un jet de pis
sette, ajouter 2 gouttes d'ammoniaque et maintenir 15 minutes à douce
ébullition. Laisser refroidir.

- Réunir les contenus des 2 béchers a et b de chaque échantillon dans
une allonge de sédimentation.(y compris le blanc)

V-Dispersion
Si nécessaire ajouter de l'eau permutée jusqu'au trait de jauge 100mm.
Ajouter alors avec lliLe pipette, 50cc de dispersant (pyrophosphate de
sodium à 40 gjl) dans chacune des allonges~

Fixer les dix premières allonges sur l'agitateur rotatif et agiter 2h.
Après ce temps monter la 2ème 8erJu3.; -de 10 allonges et agiter par0.i.1J.e
ment. (La 21è allonge contenant le "blanc" n'est pas montée sur l'ae;i
tateur).. .
L'agitation ~erminée déboucher les allonges en prenant garde à la ma­
~ère qui pourrait être déposée sur le bouchon et le goulot, laver
d'un jet de pissette o Oompleter le volume ~ 1000cc avec de l'eau per­
mutée. Boucher, agiter à la main pour homogénéiser et aligner les al~.

longes sur le banc de prélèvement en les plaçant exactement sur les ­
places rep~rées.

- Preparer deux séries de capsules de verre ~ 50rtiID, sechées à l'étuve
plus une capsule pour le blanc.

- Tarer, le jour de la dispersion, une première série de capsules se- ­
chées à 150 0 (poids et numéros étant inscrits dans les cases de la
feuille d'analyse dans le 2 0 cadre ~Limont~ la capsule du blanc est
inscrite en haut de la première feuille d'analyse sur la ligne "Dis­
persant ces capsules sont conservées dans un dessicateur jusqu'au
lendemain.

F-188
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VI - Prélèvement d'argilo + limon
- Cetto opération est faite le lendemain matin du jour de la

dispersion si un tenps plus long s'était écoulé, consulter le chef
de la.borntoire.

- Vérifier que le repère fixé sur la tige de la pipette
Robinson est bien exactement à 10 cm de la pointe.

- Devant chaque allonge placer la capsule de verre tarée
correspondante.

- Relevor la température des solutions et chercher· .dans le ta­
bleau Il Argile + Limon Il le temps de chute correspondant à la tem­
pérature noter ces deux renseigneIilents dans la colonne ".Argile +
Limon. Prélèvement "

- Préparer los deux chronomètres sur leur support
- r'lettre l'aiguille de la minuterie sur " 0 Il inscrire dans la

COlOID'lO " TENPS 0 " l'heure qu'il est à ce moment là . .Agiter la
prenrière allonge par 6 mouvements de retournement - la poser sur
la table de prélèvement exactement à l'endroit repéré, en enlevant
le bouchon, ot en déclaoohtnt à l'inst~t ou on ln Rose,le 1° chro
nonètro. A partir de ce moment suivre stricteIilent les indications
du tableau " Argile + Limon Il et opérer très rapidement.

- LorSque l' niguille de la minuterie est sur Il 3' Il agiter de le.
mêDe façon la 2° allonge et déclancher le 2° chronomètre

Lorgue l'aiguille est sur Il 4 " nmener ln pipette au· dessus
de la 1° allonge, le robinet étant femé, plonger lentement la ti­
ge de la pipette dans la suspension jusqu'à ce que le repère af­
fleure la surface du liquide.

- Le 1° chronOl:lètre doit à ce morn,ent ~àJ. etre]1, quolquos -Baèon­
dos du temps do chute. Lorsquo ce teops est atteint, ouvrir le ro­
binet de la pipetto et aspirer pour le remplir entièrement, relever
:La pipette en tournant le robinet de façon.à.écoulor le trop plein
dans 10 flacon de plastique. Ensuite écouler l~ prélèvement dans
la capsule de verre.

- LorSque l'aiguille est sur Il 6 Il agiter la 3° allonge et
'. . ..

déclnncher '10'1 9. crœqn,Ç)mètre.· .....
'- LorSque l' aigui'ïï';;'-~'st'-~'ür"'lf' T'" se préparer au prélève­

ment de 10:"2° ·o.llbnge •..~tc •••
..• ,. ~."' ..

"- ... ~.
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~ _ Il se pourrait que ,par suite d'une fausse manoeuvre on m~%%~r

le moment d'un prélèvement - ne pas essayer de rattrap~r - l'al

longe en question à la suite de la dernière, on la prélèvern après

avoir terminé ln serie. Attention dans ce cas il faudrn nussi la préle­
ver en dernier lieu, l'e, ,soir, lors du prélèvement d'argile.

- L1allonge du blanc est prélevée à la fin de l'opération.

- les capsules sont alors placées dans l'étuve à 105° où elles
resteront jusqu'au lendemain.

- les bouchons sont posés sur les cols des allonges , sans les
enfoncer.

VII- Prélèvement d'argile

- Lorsque les capsules d'argile + limon sont mises à l'étuve on
sort la 2° serie de capsule et la laisse refroidir en dessicateur
pendant 1/2 heure. On tare ensuite ces capsules en notant les noS

et poids sur les lignes prévues du cadre " Argile " de la feuille
d'analyse.

- 6 heurD.J>J'Èfe temps " 0 " on alligne le s capsules devant les al~
longes correspondantes e On prend la température des suspensions

- si la moyenne de cette température avec celle observée lors du
prélèvement d'argile + limon est supérieure à 250 on fait une 20

mesure au temps 0 + 6 h40. Si la moyenne obtenue est égale ou
inférieure à 25°0 On fait une 2° oesure au temps 0 + 7h
- On calcule la moyenne de cette 2° température et de celle du
matin.

la pi-

36

que le

est sur " 4; If amener
robinet étant fermé ,
suspension jusqu'à ce

- on relève dans le tableau "Argile "le temps de chute corres­
pondant •

- On note ces observationo dans la colonne "Argile" temps de
chute •

- On reporte l'heure au temps "0" au dessus de ce temps de chute
et fait l'addition.

- On règle le 0 de la minuterie de façon telle que 4 mu 30 cor­
respondent à l'heure obtenue par l'addition ci-dessus.
On ne touche pas aux allqnges

- Lorsgue l'aiguille de la minuterie
pette au dessus de la 1° allonge, le
plonger lentement la pipette dans la
repère afflur la surface du liquide



_ Lorsque l'aiguille de la minuterie est sur Il 4.30 Il ouvrir

le robinet de la pipette et aspirer pour prélever de la m~me

façon que decrite pour l'argile + limon
- Suivre strictement les indications du tableau de prélèvement

On ne prélève pas une 2° fois le blanc.
- Après prélèvement les capsules sont placées dans l'étuve à
105° où elles resteront jusqu'au lendemain.

VIII - Prélèvement de contrÔle.
Après le prélèvement d'argile les allonges sont laissées en
place. Le lendemain matin on fait 2° prélèvement d'argile:
- Sur la feuille de prélèvement noter 10.. température de la sus
pension et l'heure de départ.
- Mettre la minuterie sur 0 et agiter la 1° allonge par 6 mou­
vements de retournement. La poser ensuite sur le bunc. (Ne
pas déclancher de chronomètre on ne fait pas de prélèvement à
ce moment là).
- Lorsque l'aiguille de la minuterie est sur 3, agiter de la
m~me façon la 2° allonge et ainsi de suite jusqu'à la dernière
allonge.
- Onprépare alors la serie de capsules pour le prélèvement de
contr8le.

après
6 heure~ ~e ternES 0 opérer en suivant la méthode ci-dessus

(paragraphe VII)~à partir de cette indication.
Les capsules sont placées après prélèvement dans l'étuve à
105° et sechés 24h les peser ensuite en utilisant les feuilles
de granulométries • Le· contenu des allonges est jeté.
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! G3ImIlALI'J~ES! SOL S !
...!_-_! !

. -~.~- , !Extracti-;;·a."7Ârgile pour--;-!
:!nmüyse chim.iquo, rayons X, !
! ADT ~tc _~!...!._ ..__.~~. !

PRINCIPE
-On prélève de la façon habituolle, une qULmtité de sol suffisante

pour obtenir 10 g d'argile.

Le, prise d' ess.ai est traitée à l'eau oxygénée pOUl.' détl~uire la
m~',.tière o~c(~c.miquG, pui8 les ions basiquos sont éliminés p,:œ traito­
ment à l'acide chlorhydrique N/10.

Un lQvn{~o à l t eau élimine toute trace d'acide chlorhydrique rési- . J

duel
L'argile ost Gnsuite mise en suspension par a{~itation mécanique

en présence dlœlli~oniaquG COllW.e dispersant.
Après un tomps de repos calculé d'après la vitesse de chute, un

prélèvoment important Gst fait qui permet de rccuuillir environ 80%
de l'argile présenta.

La solution prélevée est évaporée à une température inférieure
ou égale à 60°. Lo résidu est séehé sous des lamp infra-rouges
qui permettent tIDe b~nne dessication sans dépas~or cotte température.

ï Les réactifs utilisés très dilués ct le séchago à faible tempéra-.
turc permettent dl extraira l'argile sans t't.. ar' la structure du
réseau cristallin. a eln G

RENDENENT
l 'un opérateur pout traiter une serle de 10 éché~.ntillons tons les

3 jours; 4 séries étE',nt en route simult::mémont.

PHODUITS ET MATERIEL IIECES8AEŒS POUR 1000 EXT?...ACTIOlYS 11 CETTE CADENCE
• .• ••• • l'
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Produito :

Matériel

Eau oxygénée technique à 110 V~l ••••••••••• 50 kg
Acide chlorhydrique concentré ••••••••••••• ~ 25 kg
Ar:J.m.onillClUG concentré ••••••••••.•.••••••.••• 18 kg
Triéthanol8Jl1ine •••••••••••••••••••••••••••• 300 cc
Potasse caustique •••.••••.•.•.•.••••••••••• 100 g
Ni-Grate d'argent ••••••••••••••••••••••••••• 100 g
R6actif de Patton et Reeder ••• ••••••••••••• 1 ~
Papier filtre pour filtration sous vide ~ go mm

( Duxieux n O 128 ) ;...................... 1100

3echors forme basse de 600 ce •••••••••••••• 30
Il Il Il 1000 cc.............. 20

Entonnoirs de Buchner ~ 95 nrrù •••••••••••••• 10
]lioles pour filtra-cion sous vidG de 1 1 •••.• 10
Barils en verre de 10 1. avec robinet inférieur fixé par
roclage 6mGl~i................................ 2
SU',)"port de 10 tubes à essai •••••••••••••••• 2
Tubës à essai •••••••••.. Il • • • • • • • • • • • • • • • • • • 2
Eprouvettes graduées de 100 cc •••••••••••••• 2

" " 20 cc............. 1
Allong3s de sédiQe~Gation de 1 1 •....••••.•. 10
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PMPARATION
DES SOLUTIONS SOL S

Extraction d'Argile

!

Eau 0xygénéeà 15 Vo1.

1 ;400 1. cau oxygénée technique 110 Volumes; Compléter à 10 1.
avec eau permutée; Conserver en baril de verre à rob net à ro­
dage émeri. Prendre le baril en jaune ou en noir.

Acide chlorhydri....9..ue concentré NL10

~5 cc acide chlorhydrique concentré; Volume à 11. avec eau permu­
tée.

F 141

Triéthanolamine à 50 %

Dilution à 50 %avec eau permutée

Ni_trat_e d'argent epviron N/10

17 g. de N03Ag dissous à l'eaupermutée: Ajuster le volume à 1 1.

Potasse 3 N

84 g de Potasse caustique en pastilles sont dissous dans 400 cc
d'eau permutée; Bien agiter.
Laisser refroidir, puis compléter le volume à 500 cc.

Réactif. de Patton et Reeder

Peser dans un mortier 50 g de Chlorure de Sodium
Peser ensuite 50 mg de réactif de Patton et Reeder
Broyer pour bien homogénéiser
Conserver en boite plastique
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lYIETHODE DE
TRAVAIL

l REDUCTION DE LIECHANTILLON

r
! SOL S
!
t •
iExtractlon d! Argile

!

l

Passer la totalité de l'échantillon contenu dans la boite dans
un séparateur Jones ae 1ï4 de pouce.

Remettre la moitié de l'échantillon dans la boite et effectuer
une nouvelle séparation sur l'autre moitié.

Faire successivement 3 ou 4 séparations de façon à réduire l'é­
chantillon à un poids environ double de la prise dlessai.

Bienm élanger cet échantillon réduit et prélever par points, sur
toute l!épaisseur de la couche, pour peser la prise d'essai.

II ATTAQUE

- Peser pour chaque échantillon la quantité indiquée sur la feuille d'a_
nalyse

- Mettre l!échantillon dans un becher de 600 cc.
Ajouter 100 cc d'eau oxygénée à 15 Vol.

~ Chauffer doucement au bain sable réglé à 80 0

~ Chauffer jus~u'à évaporation presque complète (obtention d!une boue
très liquide)

~ Ajouter encore 100 cc d!eau oxygénée à 15 Vol.
Evaporer à nouveau jusqu'à obtention dlune boue très liquide
Répéter une 3° fois cette opération
Reprendre ensuite le résidu par 100 cc d! acide chlorhydrique /"V" Ni10;
Agiter, puis laisser reposer 2 h.

III FILTRATION - LAVAGES

- Disposer sux un entonnoir de BUchner de 95 mm un filtre plat Il pour
le vide ll nO 128 de go mm: Llentonnoir étant fixé sur une fiole à fil­
tration sous vide, reliée à une trompe à eau.
Filtrer la suspension et tout entrainer sur le filtre dlun jet de pis­
sette; Si la solution est trop lonte à s!écouler, brancher le vide.
Laver 5 fois avec l t acide chlorhydrique rv NI 10
A la fin du dernier lavage, controler l'absence de Calcium de la façon
suivante:

Controle de llabsence de Calcium
-~~-~---~--~-~----------------

- Prélever environ 5 cc de solution dans un tube à essai
- Ajouter 5 gouttes de triéthanolamine à 50 %
- Ajouter 3 gouttes de Potasse""'-/3 N

Ajouter une mestœe de réactiI de Patton et Reeder
Si la solution est rose •••• présence de Calcium

- Si la solution est bïëüe ••• absence de Calcium
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..1· · · ~!_~~_~~~~~~~~_~~~~~~_~~_E~~~~~~~_~~_2~!~!~! II
- Laver encore 5 fois avec Acide chlorhydrique N/10
- Effectuer un nouveau contr81e

Si le contr81e décèle l'absence de Calcium------------------------------------------
Laver 5 fois à l'eau distillée

- A la fin du dernier lavage, contr81er l'absence de Chlore
de la façon suivante :

Q2~~~~!~_~~_!~~~~~~~~_~~_2h!~E2
Prélever 5cc environ de solution dans un tube à essai
Ajouter 5 gouttes de Nitrate d'argent
Si on a un trouble blanc ••••• présence de Chlore

- Si la solution reste limpide •••• absence de Chlore

~!_!~_~~~~~~!~_~~~~!~_!~_EE~~~~~~_~~_2h!~E~
- Effectuer 5 lavages de plus à l'eau distillée
- Effectuer un nouveau contr81e

décèle
Si le contr81Ej l'absence de Chlore :
---------------------------------IV DISPERSION
Faire passer le sol contenu sur le papier filtre dans une allonge de
sédimentation. Compléter à 900cc avec eau permutée, ajouter 15 cc
d1ammoniaque, ajuster le volume à 1000cc avec eau permutée et agiter
4 heures.

V AGITATION - PRELEVEMENT
Prendre la 1ere allonge; Mesurer la température et la noter sur la
feuille d'an8~yse ainsi que le temps de chute correspondant.

, Temps de chute pour
Temperature ~ C 20cm en heure-minutes

, 143

10
11
12
13
14
15
16
17
18
19
20
21
22
23
24
25
26
27
28
29
30

20.46
20.42
19.38
19.08
18.38
1'8.10
17.42
17.14
16.48
16.24
16.00
15.36
15.14
14.52
14.32
14.16
13.52
13.34
13.16
12 .. 58
12.42

... / ...
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Agiter 6 fois l'allonge par retournement. La poser en déclenchant
le chronomètre.
Après le temps fixé, siphonner à l'aide de l'appareillage prévu (tige
à bout recourbé et flacon de récupération)tout le liquide sur une
hauteur de 20 cm.
La solution siphonnée est placée dans un becher de 1 1. taré.

de porcelaine de
passer dans des 0

Argile de 11éch.n
nO Labo :

VI DESSICATION

- Evaporer d'abord sur plaque chauffante ( graduation 40 du simerstat),
puis dans l'étuve à infra-rouges .( température touj ours inférieure à
60.c. ).

- Peser les bechers séchés.
- Récupérer l'argile; l'écraser légèrement au mortier

façon à détruire les agglomérats, sans broyer et la
sachets de plastique étiquetés de la façon suivante

VII RECUPER.ilTION DES SABLES .

Passer dans un becher de 600 cc~ ce qlU reste dans l'allonge
après siphonnage de l'argile, d'un jet de pissette bien laver
l'allonge et récupérer les sables ayant collé au bouchon.

- Mettre le tout à évaporer dans l'étuve à infra-rouges.

- Quand les sables sont séchés, les passer dans un sachet de plas-
tique avec une étiquette ( en double l'une à l'intérieur, l'aut5H
à l'extérieur du sac) portant la mention Il Sables séparés - Ech -

nO •••
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Extraction d'argile
nprès deferriaation
sous irradiation U.V.

PRINOIPE

! !
! GENERALITES SOLS !
l.. +- --;.!

!
!
!
!

Après dest~uction dos ontières organiques à l'eau oxygénée solon la
méthode habituollo, l'échantillon est traité par le mélango acide o­

xalique/oxalate d'ruillnonium à pH 3,3. sous intense irradiation Ultra
violette •

. Le traitement est arr8té toutes les 4 h pour co@penser les pertes
par évaporation et rofroidir ln solution.

La séparation de 12 solution ferrique du restant du sol est très
longue.

L'argile est ensuito dispersée à l'ar~~oniaque et séparée par sédi­
mentation.

PRODUITS et MATERIEL NECESSAIRES pour le TRAITEMENT de 1000 ECHANTILLONS

4 bechers forDe basse do 600cc 4 tubes à essai 18 x 180 avec portoir
1 éprouvette graduée do 20cc - 4 o.llonges à sédir.lentation
4 verres de m.ontre ~ 100 IiY.l - 4 bouchqns ~ inférieur 42
4 barreaux magnétiquos 8 flacons de prélèvement de 1,500 1.

4 bechers de 800cc formo haute 8 bechers de 400 cc forDe basse
- 4 verres de montro ~ 125 DLI 1000 sachets plastique 10 x 15 cm.

4 buchners de ~ 120or~ - 2 lampes Solaires Philips M.L.U. de
~ 4 fioles à filtration sous vide de 11. 300 vi.

1100 papier filtre bQndo blouo ~ 120tm

30 1 d'enu oxygénée 100 vol.
12 1 drmm~aoniaque

20 g de thiocyannto do sodium
6 kg d'acide oxalique

- 11 kg d'oxalate d' runnolliwil

F 433
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SOLUTION de TAMM

!
!
!.

PREP.ARATION des
SQLUTIONS SOLS

Extraction d'crgile
après deferrisation

sous irradiation U.V.

!
t
!

dans un becher de 600 cc, poser
- 25,220 g d.ncide ox~iique

. - 49,800 g d'oxnlnto d'anmoniuo
dissoudre à l'e~u pernutée, passer en fiole jaugée de 2 l et complé­
ter le volume avec de l'enu permutée; bien agiter; conserver en fln­
con de plastique.

EAU OXYGENEE à 10 VQ1..

Mesurer à l'éprouvette 10 cc d'enu oxygenee concentrée, ajouter 90cc
d'eau pOrButée; conserver en flacon compte goutte de verre brun.

THIOCYANATE de SODIUN

Peser 10 g de thiocy~ncte de sodium, faira dissoudre dans 100 cc d'enu
permutée; conserver en flacon coopte goutte.
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l DESTRUCTION des M.O.

MODE OPERllTOIRE SOLS

Extraction d'Argile
après deferrisation
sous irradiation U.V.

On opére par sérios de 4 échantillons.
Peser une quantité de terro fine suffisante pour renfermer 10 à 15g
d'argile.

- Placer dans un bocher do 600 cc, forme basse; mouiller de quelques
cc d'eau, puis ajouter, par petitos fractions si la r6action est vio­
lente, 20 cc d'eau oxygénée à 100 vol~es; bion agiter; couvrir d'un
verre de montre et laisser attGquerà froid jusqu'à ce qu'il ne se
produise plus de dégQgeffiont gazeux. Agiter de temps à autre, si nécos­
saire rajouter de l'ecu oxygénéo.
Quand on n'observe plus de réaction, chauffer progressivement sur
bain sable pour parfcire l'att~que.

Lorsque toutes les Datièros organiques sont détruites, porter à ébul­
lition, ajouter 3 gouttos d'rumnoniaque concentré et laisser encore
quelquos minutes à ébullition. Laisser refroidir; enlever les verres
de montre et les rincer d'un jet de pissette.

II DEFERRISATION

ATTENTION: Ln lw~ière de la l~pe à U.V. pout blesser les yeQ~; no
pas oublier d'éteindre avant d'ouvrir la porte du ceffret à irradia­
tion.
Ajouter dans chaque bocher, 400 cc de solution de Tamm, puis un bar­
reau magnétique.
fracer un trait do ropère au niveau supérieur du liquide.
Placer les bechers dans le coffrèt. à irradiation, sur les agitateurs
magnétiques, mettre coux-ci en marche et régler à une agitation suf­
fisante.
Mettre en route le ventilateur.
Fermer ln porte, puis allUDor ln lampe.

Attention si la lampe a été éteinte récemment; elle ne se rallume pas aus­

sitot. Dans ce cas, attendre 3 à 4 minutes.
F 427 . ,
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Après 4 h d'irradiation (1)-----------------------
Eteindre la lampe
Sortir les bechers ct ~jouter de l'eau permutée jusqu'au trait de rep~­

re pour conpenser llév~poration.

remettre ensuite sous agit2tion et irradiation

Après 4 h d'irradiation supp16ment~ire (2)(soit 8 h au total)
--------------------------~--------~--

- opérer COIDnle ci-dessus :
éteindre ln lampe
compléter le volULle
remettre en irradiation

!E!;~ê._1J?:_~!..~E!:~~~~!~~~_ê.~E!~~2~!~:hE~(3) ( soit 12 h au total)

- répéter les opérations ci-dessus

!EE~ê._1_~_~!..:!:!:!:~~!~!!~~_~~E!2!~~~~!~!:2(4) ( soit 16 h au total )

éteindre la lampe
sortir les bechers ct trnnsv2ser leur contenu dans des bechers de 800
cc forme haute (avec los barreaux magnétiques)
diluer avec eau pGrm~~~e jtillqu'à environ 700 cc

N.B. Les 2 prenièrss irxadintions slopérent le 1er jour, les 2 dernières
le jour suivant, après une nuit de repos.

III LAVAGES
"'

1 - AU8sitot les éch2ntillons tr~nsvasés en bechers de 800 cc forme haute,
placer ceux-ci sous un pH mètre ct, en ajoutant goutte à goutte de
l'acide chlorhydrique nu t, faire baisser le pH jusqu'à 2.
Couvrir de verres do illûntre. et laisser décanter jusqu'nu lendeDQi~.

Le lendemain, si l~ ducnntation est bonne c'est à dire si la solution---------------------------
claire représente los 3/4 du voluoe total, siphonner la solution clai-
re et ln jeter.
Si la décantation est insuffisante----------------------------------, siphonner la solution claire, puis
passer le reste de la suspension sur un buchner de ~ 120 r~ garni
d'un papier filtre lent (bando bleue) et placé sur une fiole à vide.
Laisser écouler toute ln solution jusqu'à ce que l'échantillon soit à
sec sur le filtre, @uis ajouter de l'eau avant gue la surface so fen-
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dille. Laver 3 fois avoc de l'oau pernutée, puis repasser l'échan­
tillon dans le bocher de 800 cc~

2 - Dans les 2 cas, ajoutor do l'eau perBut8e jusqu'à volume 700 cc,puis,
sous pH mètre, ajou~or quolquos gouttes d'acido chlorhydrique au t
jusqu'à pH 2.

Quand la décnntntion ost suffisante (9/10 du volvbe) siphonner la so­
lution clairo.

, - Recommoncer l'opération
- dilution à 700 cc

ajustage au pH 2
- décantation

Attention à partir do cotto 30 op6rntion, effectuer un tost pour vérifier
l'élioination du for :

Tost au Thiocyannto-------------------
dans un tubo àOSSQi, placor onviron 5 cc de solution clairo, ajou-
ter 1 goutto dfoQU oxygénée à 10 volunes, agiter, ajoutor 4 gout­
tes de ThiocyanQto, agitor.
En présence de for uno coloration rouge, très vivo, se développo.
Lorsque la teneur en for ost négligeable, on obtient une colora-

tion rose clair.
4, 5, 6 etc •••

Si 10 test au Thiocynnato ost positif, le noter sur la fuille de tra­
vail : (+) puis :

ajouter do l'oau pormutée jusqu'à 700 cc
agitor
ajustor à pH 2 avec do l'acide chlorhydriquo au t

- laisser décantor
siphonnor; faire un t8st au thiocynnate de la solution.

Ces opérations de lavage pur décantations successives sont répétées jus­
qu'à ce que 10 test nu Thiocyanate soit négatif (coloration rose clair)
noter :(~)sur la feuillo do travail.

IV DISPERSION , PRELE~,mNT
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Après le dernior siphonnngo, njouter environ 400 cc d'eau peroutéo,
placer le becher sous plmlètro et ajouter goutte à goutte de lt~lO-

niaque concentré jusqu'à obtonir pH)-- 7. t 50



- Passer alors ln suspension dQUs une allonge de sédiQentation, ajouter
10 cc dlm~1oninque; compléter le volume à 1 1. ~vec de l'enu perDu­

toe.
- Agiter mécnniqueDent durant 4 h. La fin de l'agitation doit so situer
le sdirvers 18 h 20.

de 0,002 lU
entier --~ le

15 h 36 on

15h14mn
=
="""

- Aligner les ~llongos sur la paillasse, à proxi~ité de l'installation
de siphonnage.

~2-12~E~_Q_~~1_1ê_h_~2

-Quelques secondes avent, agiter vivement la 1ere allonge par 6 retour-
nements et la poser sur la paillasse à 18 h 30; poser légèrement le
bouchon sur l'ouverture.

~ De la m~me façon, agiter le 2e allonge et la poser sur ln paillasse

à 18 h 35.
Opérer de la m~me façon pour l~ 3e allonge à 18 h 40 et pour la 4e
allonge à 18 h 45.
Noter la tenpérnture de la suspension.

Après 13 h 30 de repos ( le londemain à 8 h )-------------------------------------------
- Mesurer la tempér~ture de la suspension

- Calculer la tenpéruturo Doyenne et l'arrondir à 0,5°
- Calculer le temps de chute pour 20 CD des particules
al Si la tempérQt~e Qoyenne est un n~bre de degrés,

tenps de chute est indiqué dans le tableau
bl Si la température Doyonne se'ternine par 0,5°, calculer le temps de

chute moyen

~.: t moyenne 2'~5

tenps de chute pour 21°
Il 220

différence o h 22 mu

différenco = 0 h 11 nID
2

temps de chute pour 21°,5 = 15 h 36 mn
+ o h 11

15 h 47 mu
- Pour chaque échuntillon, ajouter ce temps de chute au temps 0 (ou 0+5,

ou 0+10 etc ••• ), déduire 24 h et l'on 'obtient l'heure de prélèvewent
que l'on inscrit dans 10.. colonne" Siphonnage sur 20 cm"
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Exemple teops °+ 5 =
temps do chute

18 h 35
15 h 47

33 h 82 soit =

d8duction 24h =

34 h 22
24 h 00

Le prélèveQent doit être fuit à = 10 h 22 mn
Au moment du prélèvement :

enlever le bouchon sans faire remuer l'allonge
introduire une tige de siphon à l'extrérJité retournée vers le haut;
la suspension siphonnée étant recueillie dans un flacon de 115QO.
Brancher le vide et descendre lentement le tube dans l'allonge de
façon telle que l'extrénité libre se tienne constmJnent à 5 mfl"env.
de la surface du liquide.
descendre le tube jusqu'à ce que 10 liquide atteigne dans l'allonge
le trait de repère indiqué à 20 cm en dessous du niveau initial.
Cette opération dure 2 nin. env.
Lorsque le siphonnage est teruiné, enlever ~e flacon de récupéru­
tion (nurléroté) et Dettre le 2e flacon en place.
Opérer de la marna fnçon uvec les 3 échantillons suivants.

V RECUPERATION des ARGILES
- ~réparer 4 bechers tQrés, de 400 cc forme basse

Verser dans chacun onv. 300 cc de .solution siphonnée et les plucer
sous épiradiateurs à distance suffisante ( env. 40 cm entre l'épira­
dinteur et le haut du becher)
Lorsque le niveau de liquida baisse, compléter avec ln suspension du
flnaon correspond~nt. Q~~nd celui-ci est vide, la rincer soigneuse­
ment et ajouter les eQUX de rinçage dans le becher.
Continuer d'évaporer jusqu'à obtonir un résidu bien sec.
Peser alors le bechar + argile.
Détacher l'argile des parois, écraser légèrement à la spatule les mot­
tes formées et passer on suchet de plastique.
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~ GENERALITES
SOL S '-----1'

Sépara;t;ion de sab~sr
)20 fA" ou "/ 50 1

PRINCIPE
Après destruction des matières organiques on opère par sédimen­

. tation et siphonnage, la séparation des argiles et limons fins.
Trois opérations successives sont nécessaires pour obtenir un bon
résultat •

. Si les sables de~~ndés sont de taille super~eure à 50)1
on peut se contenter des deux siphonnages avec dispersant - puis on
opère un tamisage sous l'eau qui élimi~e les éléments grossiers et
permet un bon lavage des sables.

La prise d'essai est fonction de la teneur en sables présu­
mée. Elle peut varier de 20 à 200 g selon la nature de l'échantil~

lon.

RENDEMENT
Un opérateur peut traiter trois ser~es de 20 échantillons

par semaine, mais cela nécessiter2it beaucoup de place car, dans ce
cns, 6 à 8 séries devraient ~tre en route simmltanément à cause de
la 'destruction des matièros organiq.ues (qui est prfois très longue).

PRODUITS ET MATERIEL NECESSAIRES POUR 1000 SEPARATI ONS
PRODUITS

Eau oxygénée tec~JÙque à 110 vol.
Pyrophosphate de Sodium

••••••
••••••

50 Kg
500 g

MATERIEL
45 béchers forme basse de 600 cc
45 ve~res de montre ~ 100 mm
21· allonges de sédimmtation de 1 l
21 béchers de 250 cc forme basse
21 verres de montre ~ 80 mm
45 capsules dG porcelnine à fond plat, à bec, ~ 80 mm

1 tamis de 0,050 mm, ~ 20 cm avec équipement pour tamisage
sousl'eau

1 000 flacons pour conservation des sables - (flacons d'anti­
biotiques, do récu.péraüon) •
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T~10de opér~toire SOLS ~
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---------:-----~:._::_------_t_!Sables

(séparation do ~a fractio,
sableuse) 1

1

l -Frisad 1 eê.ê.9:.i
. -
II-Dostructi~n dos oatièrGs organi[~os

III-pis:E..e~s~

Pour ces 3 opérations suivre très GXacteLlGnt lu méthode indiquée par la

.méthode IIGro.nulométriell~ (ne pas mettre d'allonge pour ~e "blanc").
Après l!agitation coupleter le volume, non pas au trait de jauge

1000cm3 comma pour la granulométrie mais D;UJ'6rait de jauge 220mm (soit

2cm au-dessus du trait gravé 200mm.
Préparer une seria de capsules tarées (capsules de porcelaine

~ 80mm)_
IV....~ay.9.:.g~ de~ sa'p"~.2.ê.

Après la dispersion, aligner les allonges sur la paillasse à
coté du dispositif de siphonnage o

T7acor SUl' les allonges un trait do repère à 2cm du foAd(soit
à 8cm en dessous du trait gravé à 100mm.) •

Relever lu température des suspensions et noter le temps de
chute pour 20cm selon le tableau suivant:

~---....._---:'----
TeQps de chute pour 20 cm des partictùes de 20/

20 0 9 luinutes 36 secondes !

21 9 minutes 22 secondes !

22 9 minutes 08 secondes

23 8 minutes 56 secondes

24 8 minutes 44 secondes 1
! 25 8 minutes 30 secondes !
l 26 8 minutes 20 secondes t

27 8 minutes 08 secondes 1
1
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-Inscrire ces renseignements sur la feuille de travail dan~ la
colonne 10 siphonnage.

-Mettre' la minuterie sur 0
-Agiter la 1ère allonge par 6 retournements
-La poser sur la paillasse en déclanchunt le 1er chronomètre.
-Au temps 6 agiter de la m~me façon la 2ème allonge en déclanchant
le 2ème chronomètre

-Agiter ainsi une allonge toutes les 6 minutes, soit les temps

o - 6 - 12 - 18 - 24 - 30 - 36 - 42 - 48 - 54 - 0 de la minuterie
-Lorsque le temps de chute correspondant à la température est at­
teint, plonger le siphon de façon telle que llorifice de la tige
recourbée soit au niveau du trait de repère 2cm et siphonner la
totalité de la solution au dessus de ce trait.

-Quand toutes allongos sont ainsi siphonnées les remplir d1eau
jusqu'au trait de repère 22 CD.

~Àjouter 10cc de dispersant et opérer un 2ème siphonnage de la mê­
me façon

-Effectuer ensuite une 3ème opération sans mettre de dispersant.'
-Placer ensuite une capsule tarée à l'intérieur dtune grande cap-

sule de 500cc
-D'un jet de pissette passer lh totalité des sables dans la cppsule

décanter avee précaution l'excès d'eau.
~ettre les capsules à l'étuve à 105A

-Après 24 heures de séchage sortir les capsules de l'étuve, les
,,"....

laisser refroidir en déssicateur et les peser (noter les poids \10::.'
'-.

ëlans la colonne Il Capsule+Sable" de la feuille d'analyse) passer
les sables dans un sachet de plastique étiquetté (double étiquette
"Sables 201 échantillon•••• (N~ labo •••• ).



V-Si les sables sont demandés à partir de 50 ;U
humide

Tamisage

Après le deuxième siphonnage, passer le contenu de l'allonge dans
des béchers de 250 numérotés et couverts d'un verre de montre.

Préparer l'appareil à t&~sage sous l'eau et l'équiper
d'un tamis de 0,050 mm.

D'un jet de pissette passer le contenu du becher sur le
tamis, fixer le couvercle avec la tête d'arrosage, et mettre en
route eau et agitation.

Après 15 minutes arrêter l'appareil, d'un jet de pissette,
passer les sables retenus sur le tamis dans une capsule tarée et

sécher 24 heures à 105°.
"Après le séchage, peser la capsule contenant le sable. No­

ter ces divers poids sur la feuille d'analyse, et transférer les
sables dans un petit flacon muni d'une double étiquette (intérieure
et extérieure) :

" Sables "> 50 ,P- • échoP nO ••• "
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GmmRALIT}~S i S A BLE S 1

.. '- .._._--- --- -----.._-_._-----_.---"
Elimination de Fe et Al. :

_1 .. .1

PRINCIPE

Les sables extraits dans une opération précédente sont trai­
tés à l'acide chlorhydrique pour déferrisation,puis lavés. Ils peu­
vent être ensuite tr~ités à la soude pour élimination des composés
alumineux. Dans ce ~as le lavage doit être fait en milieu acide
pour éviter les difficultés de décantation en milieu alcalin.

Dans les deŒ{ cas des éléments de petite taille, limons et
argile 9 sont libérés par la destruction de pseudo sables ou d'agré­
gats divers. Il est nécessQire de s'en débarrasser par siphonnages
après dispersion.

Lorsque les sables demandés ont pour limite 50J1, on fait
suivre ces siphonnages d'un tamisage humide sur tamis de 0,050 mm.

RENDEMENT

Lorsque l' élimino:Gion des deux éléments est demandée, l' opé­
ration est assez longue e'G une série de 20 échantillons nécessite
l'emploi complet d'un opérateu~ durant une sem~ine.

PRODUITS ET r.lt\TEHIEL NEC~nSAI.RES_.l'OUR 1000 TRAITEMENTS

425 l
135 Kg
500 g

· .
· .· .

béchers forme basse de 400 cc
verres de montre ~ 85 mm
béchers forme haute de 400 cc
allonges à sédimontation de 1 l
bouchons de caoutchouc nO 45
capsules porco13.ine, à fond plat, à bec, ~ 80 mm
flacons pOlIT conserver les sables (flacons d'antibioti­
ques de récupér2:Gion)

1 pipeite de 10 cc
1 tamis 0,050 mm 1 ~ 20 cm avec équipement pour tamisage

sous l'cau

PRODUITS

Acide chlorhydrique concentré
Soude caustique en paillettes
Pyrophosphatc de Sodium

J.VlATERIEL

25
25
22
21'
20
25

1000
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- On opère sux les sables extraits, voir la feuille "Extrac­
tion des sables".

l - Elimination du Fer

Attague HCl
Les sables sont placés dans un bécher de 400 cc avec 200 cc

d'acide chlorhydrique 6 N (2 l d'acide chlorhydrique concentré
+ 1,320 l d'eau permutée - bien agiter) - à l'aide d'une baguet­
te de verre, bien agiter les sables.

Couvrir d'un verre de montre et placer sur bain sable. Chauf­
fer à 90° environ sans bouillir.

- après 4 heures dJattaque, descendre le becher du bain sable.
Laisser reposer 1 à 2 heures, puis décanter très soigneusement
dans un grand becher.

- faire une deuxième attaque de 4 heures avec 200 cc d'acide chlor
hydrique 6 N (après repos d'une t heure, décanter soigneusement
la solution acide provenant de la première attaque - s'il y avai
un dépôt, le joindre à la deuxième attaque en cours)~

- après 4 heures, descendre le bêcher du bain sable. Laisser re­
poser t heure puis décarr~er comme expliqué pour l'opération
précédente.

- opérer de la m~me façon une troisième attaque à laquelle on
joindra éventuellement les éléments lourds ayant échappé à la
décantation précédente.

- à la fin de cette troisième attaque, la solution acide doit
être presque incolore, sinon on devrait effectuer de la même
façon une quatrième attaque.

Lavages
- on opère une dernière attaque avec 200 cc d'acide chlor~drique

N/20 (150 ,cc d'acide concentré + 2,850 l d'eau permutée)
- puis un dernier traitement, de la même façon que les attaques,

mais avec de l'ea~~rmutée uniguement.
- Si la séparation d'Alumine n'est pas demandée, passer directe­

ment au chapitre "Dispersion - Siphonnages".
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II - Elimination de l" Alumine

Attaque NaOH
Dans le bêcher contenant le résidu après le dernier lavage,

ajouter 150 cc de lessive de soude 10 N (400g/l).
Bien agiter, couvrir d'un verre de montre. et chauffer à 90 0

environ, sur bain sable.
Après 30 minutes d'attaque, descendre le bécher, laisser bien
déposer - décanter avec les mêmes précautions que pour les
attaClues acides.
Faire un deuxième traitement à la soude, de la même façon.

Lavages
Après décantation de la deuxième solution sodique, ajouter

200 cc d'eau environ, Cluelques gouttes de phénolphtal~;ine, et
verser lentement, en agitant, de l'acide chlorhydriClue 6 N jus
qu'à disparition de la teinte violette. Laisser déposer, dé­
canter et opérer un lavage à l'acide chlorhydriClue N/20, sui­
vi d'un lavage à l'eau, comme il est décrit à la fin du chapi­
tre précédent.

III - Dispersion - Siphonnages

Les sables ainsi lavés sont passés en allonges de sédimen­
tation.
On ajoute 10 cc de dispersant (pyrophosphate utiiisé pour les
granulométries) et agite 2 heures à l'agitateur mécanique.
On opère alors le "Lavage des Sables" conune il est décrit au
chapitre IV du mode opératoire sur la "Séparation de la frac­
tion sableuse" mais en faisant un seul siphonnage après disper­
sion, suivi d'un de~~ème sans dispersant.

IV - Tamisage 50 tU
)

Si les sables ont été demandés supérieurs à cette taille,
on opère un tamisage sous l'eau d'une durée de 10 minutes,
sur l'appareil à tamisageshumides.

V - Récupération des sables

Les sables traités sont alors passés en capsule de porcelai­
ne tarée et séchés 24 heures à 105 0 puis pesés.
Ils sont ensuite placés dans des flacons à double étiquette
(intérieure et extérieure) prJ~cisant Ifj numéro d'échantillon
et la taille des sables ("/20;- ou .> 50r) •

F348
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GENER.ALITES SOL S i

:-----------+------'-t
Tamisages

Principe
Séparation sur tumis agité mécaniquement. Le temps d' agi­

tation doit être suffisant pour que chaque grain de matière se
soit rencontré en position favorable devant le vide d'une maillet
et ceci un nombre suffisant de fois.

Le temps de tamisage est limité par les risques d'usure des
grains sur les :fils du tamis, ce qui modifierait leur taille.

En pratique un matériau duffisamment dur comme les sables,
peut être tamisé 12 minutes sans inconvénient t et ce temps est
suffisant pour espérer une bonne séparation.

Les échantillons sont placés sur une colonne formée d'une
série de tillniS, de vide de maille décroissant. Le tamiseur Fri~sch

que nous utilisons permet d'agiter commodément une colonne compo­
sée de 10 tamis de 25 rmm de haut - au-delà de ce nombre, quoique
le constructeur annonce la possibilité d'arriver à un empilage de
15 tamis, nous préférons opérer en deux fois.

Pour limiter l'effet d'abrasion sur les grains plus petits
(qui sont séparés à des intervalles de diamètres plus faibles),
nous passons d'abord les échantillons sur une colonne constituée
par les plus gros tamis - l'échantillon recueilli en bas de colon­
ne étant passé dans une deuxième opération sur les tamis plus pe­
tits.

Les résultats sont exprimés en ~~ du sol séché à 105°.

Comparaison entre les div.§.rses séries de Tamis
Nous donnons un tableau de comparaison entre les diverses

séries de tamis les plus couramment utilisés :
American Society for Testing material - USA -
norme ASTM - E - 11 - 61 (1961) - désignation en nO pour les
tamis et en inches pour les passoires.
Tyler : nombre de vides de maille, sur une longueur d'un pouce
anglais (25 t 4 mm) - désignation en Mesch.
Ancienne série Prolabo : nombre de vides de maille sur une lon­
gueur d'un pouce français (27 mm). Cette série a été abandon­
née, mais il rest souvent des tamis dans les laboratoires.
AFNOR - norme NF x 11 - 501 (octobre 6~. Série établie selon
une progression g.:5ométrique de raison lj2, ayant pour base
le tamis d'ouverture de maille de 1 mm.
Deutsche Normen - DIN - 4 188 - (1957) désignation par ouver­
ture en mm.
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- British Standard Institution - BS - 410 (1943)
désignation en nO.

- Unificazione Italiana - UNI - 2 332 (1953).
- Gost - 3 584 - 53 - (1953) - (U.R.S.S.).

TABLEAU DE COIUŒSPONDANCE

Séries trnnis et passoires

~_A_§_§_Q_I_E_~_§

AFNOR Diamètre ~ du 0 ~ du mM
d t ASTN AFNOR trou. ASTM AFN R trou' AS.Ll'J.

module ummrou inches module mm ~nches module mm' inches

27
28
29
30
31

32
33
34
35

36
37
38
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0,50
0,63
0,80
1,00
1 ,25
1,59
1,60
2,00
2,50
3,15
3,17
4,00
5,00
6,30
6,35

1/16

1/8

1/4

39

40
41

42

43

44

45

8,00
9,52

10,00
12,50
12,70
15,90
16,0
19,1
20,0
22,2
25,0
25,4
31,5
31 ,7
38,1

3/8

1/2
5/8

3/4

7/8

1 1/4
1 1/2

46
47

48

49

50

40
50
50,8
63
63,5
76,2
80
88,9

100
101 ,6
127
152,4
203,2

2

2t
3

3t
4
5
6
8

.64
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FRANCE FRANCE ALLEMAGJ:ifL!1 ANGL.ETERJ.1E Vide ITALIE URSS USA Qê!
AFNOR Frolabo DIN BS de UNI GOST Tyler AST1~

ancienne maille, .
dési-ser~e en mm.module nO mm nO mm gnation mesch nO

0,037 400
0,038 400

17 0,040 0,040 0,040 004
0,043 325

350 0,044 325
0,045 0,045 0045

18 300 0,050 0,050 0,050 005
300 0,053 270 270

0,056 0,056 0056
250 0,058

0,061 250
. 19 0,063 0,063 0,063 0063 230

240 0,064
0,071 0,071 0071

0,074 200 200
200 0,075 0,075

200 0,076
20 0,08 0,080 0,08 008

170 0,089 170 170
0,09 0,090. 0,09 009

21 150 0,1 0,100 0,1 01
150 0,104 150

0,105 140
0,106 0,106
0,112 01.12

120 0,124 115
22 0,125 0,125 0,125 0125 120

0,140 014
0,147 100
0,149 100
0,150 0,15

100 0,152
23 100 0,16 0,160 0,16 016

0,175 80
0,177 80

85 0,178
0,180 0,18 018

80 0,190
24 0,2 0,200 0,2 02

0,208 65
0,210 70

72 0,211
0,212
0,224 0224
0,246 60
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FRANCE fRANCE ALLEl\1A- jUJGLE- Vide ITALIE 1!.E.ê.§. USA USAmm. î.ERRE de
AFNOR PROLABO DIN BS maille UNI GOST Tyler ASTJ.\T

ancienne, .
serJ.e dési-module nO mm nO- en mm mm. gnation mesch nO--........-...-_-_........-....--.

25 0,25 0,250 0,25 025 60
60 0,251

0,280 028
60 0,290

52 0,295 48
0,297 50
0,300 0,3

26 0,315 0,315 0,315 0315
0,351 42

44 0,353
0,354 45
0,355 0,355 0355-

27 45 .0,4 0,400 0,4 04
0,417 35
0,420 40

36 0,422
40 0,425 0,425

0,450 045
0,495 32

28 0,5 30 0,500 0,5 05 35
0,560 056
0,589 28
0,595 30

25 0,599
0,600 0,6

30 0,620
29 0,63 0,630 0,63 063

22 0,699
0,700 07
0,701 24
0,707 25
0,710 0,71
0,750 0,75

25 0,760
30 0,8 0,800 0,8 08

0,833 20
0,841 20
0,850 0,85

18 0,853
0,900 09

20 0,990
0,991 16

31 1,000 18
16 1,003

1,168 14
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FRANCE FRANCE ALLErl.A- ANGLE....; Vide ITALIE URSS USA USA
Q@ TERllE de -

AFNOR PROLABO DIN ES maille UNI . GOST Tyler ASTJ.I-i
ancienne, .serle

module nO ·mm nO en mm mm dési- mesch nO
gnation

1,180 1,18
1,190 1 16

14 1,204
32 1,25 1,250 1,25 1,25

16 1,300
1,397 12
1,400 1,4

12 1,405
1,410 14

33 13 1,6 1,600 1,6 1,6
1,651 10

10 1,676 .
1,680 12
1,981 9

34 2 2,000 2 2 10
8 2,057

10 2,080
2,360 2,36
2,362 8
2,380 8

7 2,411
35 2,5 2,500 2,5 2,5

8 2,670
2,794 7
2,800 2,8

6 2,812
2~830 7

7 3,000
36 3,15 3,150 3,15

3,327 6
3,350 3,35

5 3,353
3,360 6
3,9Él2 5

37 5,5 4 4,000 4 5
4~699 4
4,760

38 4,5 5 5,000
5,613 3t
5,660 3+
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1 NODE OPERATO Hm
L _

1 SOL S 1

r--·-;~---·------j
~a.ID.1sages

Méthode adoptée pour les tamisages de Sables
destinés à la Section de Géographie - physique

l - Séparation des Sables
- Prélever environ 250 g de terre fine (passoire à trous ronds

~ 2,5 mm)
Sécher 24 heures à 105 0

- Peser 200 g de terr_ séchée et suivre le mode opératoire
II s éparation des sables 507 Il.

II - Tamisages
Cette séparation effectuée et les sables ayant été pesés;

préparer deUx colonnes de tamis composées
1ère colonne: tamis de 1,600 mm

1,250
1,000
0,800
0,630
0,500
0,400
0,315
boite de fond

tamis de 0,250 mm
0,200
0,160
0,125
0,100
0,080
0,063
boite de fond

récupérés sur la 1ère colonne de tamis
sur la tamiseuse durant 12 minutes (inten-

2ème colonne :

passer les sables
couvrir et placer

sité 50)
après 12 minutes de tamisage, déboiter le fond de la colonne

et passer les sables corrlenus sur le haut de la 2ème colonne.
cette deuxième colonne est placée sur la t~niseuse et agitée

da la même façon que précédemment.
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III - Récupérations et nesées des fractions

- passer les sables retenus sur le premier tamis de la première
colonne (1,600 mm) dans une capsule tarée.

retourner le tamis sur une feuille de papier propre et tapoter
l'envers de la toile avec un petit pinceau à poils raides.

de cette façon tous les grains coincés dans les mailles sont
détachés, ils sont rêcupérés SU2' le papier et joints, dans la
capsule tarée, à ceux qui étaient sur le tamis.

vérifier que~ los sables ont été récupérés
peser
noter les poids déms la colonne > 1 600 f1 de la feuille d' ana­

ly.se. Opérer de la même façon pour les tamis des deux colonnes.
Les sables receuillis dans la boite de ~nd de la 2ème colonne sont
notés dans la colonne :> 50 /u de la feuille d ranalyse.

placer en flacons munis d'une double étiquette, intérieure et
extérieure, les sables des fractions :

> 1,600, >1,250, '> 0,800, > 0,630, > 0,500,
)0,400, 70,315, >0,250, > 0,200.

\.

",
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Demandeur Uë:lle U~ a ':;~~r'''f ..•'''i' ~ -.:,0 " .............

RANULOMETRIE
des SABLES

Bullet:ln Origine Nombre

d'Analysee d'echantillons ..

,,0
References

Fractions ,r8nulometriqu~sen % du sol seche a 1('5 Oc (en mm) %
deboratoirE Demandeur Total fractio>1.600 "..1.250 ""1.000 ~O.800 ,.O.63C 11'0.500 )0.400 ~0.315 ,,0.2SC ~0.200 >0.160 )0.125 ,.0.100 ~0.080 )0.063 ,.0.050 des sableus- )'O,OSO
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Adlopodoume le Le Chef de Laboratoire



CHAPl Tl1E III

STRUCTURE DES SOLS

- Stabilité Structurale

- Perméabilité

- %d'agrégats
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! r
__G"E_·N_.]!;_i'R_A_L_I_T_E_S_ 1 Sols !

1------- ------- 1
! Indice de Stabilité !
! Structurale !
! (I.S.) !
! 1

PRINCIPE
L'indice de stabili té' structurale (I.S.) est déter­

miné grâce à 3 facteurs :
- le pourcentage d'~bré~àts stablùs

- la tl.JD8 ur cm ;J.rgile + limon
- la teneur en sables grossi~rs

qui permettent d'aboutir à la foruule
A + L '

18 = --Agre~~ts-=-O~9-dGs-sablës-grossrërs
-les agrégdts sont déterminés de 3 façons et l'on prend
la moyon~e des chiffres obténus =

1e- à l'eau
2e- après traitement à l'alcool qui a un effGt

"protectGur" sur' les structures.
30- après trai tement au benzène qui a un effet

"sensibilisateur" sur les structures.
-la teneur en argile + limon est déterminée sur la sus­
pension obtenue après 'traitement au benzène (qui doit
être la plus rich8)

-les sables sont détûrminés sur l'ens8mblo des agrégats.
Précision + 0,001
ReproductiVité des résultats

Des Qosures effectuées à intervalles de 1 mois
sur 4 échantillons différente ont donné

Ech3ntillon

x
V

Z

W

r8
(moyenne s mesures)

0,14
0,07
0,31
0,30

Ecart type

0,03
0,06

0,04
0,06

Rendement
-un opérateur bien entrainé peut effectuer 3 à 4 séries

de 10 mesures pdr semaine -
-les mesures sont effectuéas en double, à une semaine
d'interv~lle - les controles (3e mesure) sont de 5% en
moyenne.

-10 rendement effectif de ce poste dlan~lyse est donc de
14,25 à 19,échantillons par semaine -

F -192 Produits et matériel nécessaires' our 1000 déterminations 475 13
echantillons - '



PRODUITS Alcool ethyli~ue 95° .•.••.....•.••...•••....•. 11 l
Benzène pur cristalisable ••.•.•.•... ~ .....•.••. 11 l
Pyrophosphate de Sodium •..•.....•........•.•. ,.1,5 kg
Eau oxygenée te chni~ue .•.••••..•.•••.••••...•. 20 kg
A.rnmon i aClue . 0 • 0 ••• CI •••• 0 ••••• 0 0 c •• 0 • • • • • • • • • •• 0 J 5 l

MATERIEL : Pipe tte Robinson de 20 cc .•••.....••..••.•••.•• 1
Eprouvettes graduées de 10 cc .••.•.•••...•..•• 4

" "de 20 cc....·........ 0 • • •• 1
Bechers forme basse de 250 cc ••••••..•••.••.••• 30

" "de 400 cc •.•...• ~ . • • • • . .• 10
Verres de montre /J 80 mm •.•.•.• c • • • •• •• •• • •••• 30

" " /J 100 mm o....... 0 • 0 • • • • • 0 • 0 •• 10

Capsules porcelaine émaillée, fond plat, à bec,
/J 50 mm = .0 •••••••••••• 0 •• 80
/J 125 mm = •• 0 ••••• 0 0 0 • 0 CI • 1'1 '. • 1

Cristalisoir ~ 170 mm h = 90 mm ••••••..•..•• 1
Erlen de 750 cc étroite ouverture ••....••.•.•.• 1
Allonges à sedimentation de 1000 cc ••.•••.•.•. 11
Bouchons caoutchouc nO 42 •..•...•...........•. 11

nO 28 .••••.• 0 0 0 0 • 0 ••••• 0 • 1

Tamis nO 24 toile inox (maille dG 0,2 mm)
diamètre 10 cm - profondeur 6 cm •.••....•.•.• 1
Boîtes à tare forme basse de ~ 50 mm ••.•.•.••• 22

F - 193 74
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r.lWCHUDE DE TMVAIL

f
f SOL S,
f
1 , 1
:Stabilite structunale:
: (Is) :
! .

- On opère sur l'échantillon "pour Structure" préparé par ta­
misage sur maille carrée de 2 mm.

l - Prélèvement

La totalité de l'échantillon est étalée dans un pla­
teau émaillé de 30 x 40 cm. La terre est alors mélangée, avec
les doigts, suivant la longueur et la largeur du plateau. Les
parties rejetées sur les bords étant à chaque fois ramenées sur
le Centre - on mélange jusqu'à obtenir une couche bien homogè­
ne tant en surface qu'en profondeur.

Le prélèvement est alors opéré par points, sur toute
l'épaisseur de la ~ouche, en ~livant les diagonales et médianes.

2 - f>esée

Pour chaque échantillon peser 3 prises de 10 g qui
sont placées dans des béchers de 250 cc marqu~s du nO d'échan­
tillon et des lettres A,B,B - on pèse tous les échantillons qui·
doivent être traités dans la journée (chaque groupe de 2 échan- 1
tillons (6 béchers) demandera Ih. de travail) - les recouvrir .
aussitôt d'un verre de montre.

3 - ~raitement

- Disposer en ligne sur la paillasse 2 échantillons (6
béchers) entourer chaqne échantillon (Bécher A,B,E) d'un trait
au crayon gras e's marquer sous ces encadrements les chiffres
l et 2.

- Placer devant soi la minuterie et le tableau de minu­
tage des opérations (Voir p. 216)

- Disposer à proximité :
- Flacon d'alcool et éprouvette de 10 cc
- Flacon de benzène et éprou~ette de 10 cc
- 2 bouteilles de l 1. d'eau permutée

Pissette d'eau permutée
-. ùn erlen de .750., (avec bouchon) sur lequel on a mar­

qué un trait de repère à 300 cc
-l()r:i 3~~ ::1,.: :iJ;o1.;· fi.: l... •• ;.1;(, 'l.'.nrepère avec un tamis nO 24

de 10 cm de diamètre
- 2 alll)nges à sédimentation de l 1. marquées aux nO

des échantillons
- l capsule de diamètre 125 mm
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- 6 caps1l1es de porcelaine de diamètre 50 mm marquées
aux numéros des échantillons et des lettres A,B,E.

- Etaler le sol en couche un:tforme au fond des béchers
en secouant à la main (légèrement)

- .l'-lettre la minuterie en route, l'aiguille étant sur le
zFiro.

- Opérer alors en suivant strictement le tableau dans
l'ordre des temps et des colonnes.

- L'alcoo~ ou le benzène doivent être ajoutés avec mé­
nagements, en faisant couler lentement le liquide le long de
la paroi du bécher.

- L'eau est ajoutée rapidement, sans précautions.
- Pendant toutes ces opérations les béchers ne doivent

pas être bougés.

4 - Agitation - Tamisage

Les opérations doivent être faites très soigneusement
et très rapidement - arrivé au temps 30, prendre le bécher
indiqué sur le tableau (1 E), transvaser son contenu dans l'er­
len de 750 cc qui avait ét0 préparé, le jet de pissette destiné
à entrainer la terre dans l'erlen ne doit ~amais être dirigé
sur la terre mais sur la paroi libre du bécher - ajouter de
l'eau dans l'erlen jl1Squ'à atteindre le trait repère de 300 cc
boucher - agiter 20 fois à la main, par retourmement, avec le
maximum d'énergie, (20 mouvements aller et 20 mouvements re­
tour) •

- Faire passer alors l'~chantillon ffilr le tamis placé
dans le cristallisoir en s'aj.dant d'un jet de pissette, toujours
avec précautions et sans détruire les agrégats avec le jet.
Pour cette opération le cristallisoir est placé su~ le plateau
mobile déportt: sur le céHé de l'appareil de FEùDOROFP, dont
la griffe est au point mort haut.

- On amène le niveau de l'eau au repère marqué sur le
cristallisoir en versant de l'eau sur l!>extérieur du tamis.

- On tape le tamis sur le fond du cristallisoir afin
de chasser les bulles d'air pouvant être retenues sous la toi-:­
le.

- On replace le plateau mobile dans l'axe de l'appareil
et on accroche le tamis à la griffe en veillant à ce gue la
toile reffire to)jo~rs immergée. (sinon on doit recommencer à
chasser l'air. :

Tamiser en donriant 30 coups de manivelle en 30 se­
condes bien régulièremen1 • Le tamisage commence par un mou­
vement de plongée et on marque un arrêt au point mort haut.
Le t~mis doit froler le ~ri~tallisoir à chaque passage au point
bas.
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- décrocher le tamis et le poser sur le fond du cris­
tallisoir - déporter le plateau mobile sur le côté - retour­
ner le tamis au-dessus de la capsnle de 125 mm de diamètre et
y recueillir les agrégats d'un jet de pissette. ~erminer en
donnant un coup de jet circu.laire à l'intf:rieur du tamis ren­
versé. Décanter l'eau claire de la capsule et passer les agré­
gats dans la boîte à tare nUTaérotée.

Pour les échantillons traités à l'eau ou à l'alcool
jeter le Îiquide de tamisage et décantation.

- Pour les échantillons traités au benzène tranvaser le
le liquide de tamisage (cristallisoir) et de d.écantation (cap­
suIe) dans une allonge mD.rqup-e au num~Sro de l'échantillon.

- Dans tous les cas le cristallisoir et le tRmis sont
replacés sur le plateau mobile de l'appareil (le FEODOROFJ!' et
l'on ajoute de l'eau ~usqu'à hauteur de la toile.

- La boite 2 tare contenant les agrégats est, après dé­
cantation la pIns complète possible, plac:r:e dans une étuve à
105 0

- L'ensemble des opérations Agitation-Tamisage, passage
dans la boite à tare, ne doit pas excéder 3 minutes 1/2 à
4 minutes.

5 - Pesée des agrégats

Après 24 h d'étuve à 105 0 les agrégats sont passés sur
le plateau de la balance et pesés à l mg près - les poids ex­
primés en g sont inscrits dans la cas~ correspondante de la
feuille de travail après pesée les trois agrégats d'un m~me

échantillon (A,B,E) sont réunis dans un bscher de 400 cc mar­
qué au nO de l'échantillon - ils serviront à la détermination
des sables grossiers.

6 - Prélèymment Argile + Limon max::i.mum

Lorsque la série de traitements - Tamisages est ter­
minée, prendre les la allonges contenant la suspension récu­
pérée après les traitements au benzène - ajouter une allonge
contenant un litre d'eau pernmtée, qni servira de témoin ­
ajouter dans chaque allonge la quantité d'eau nécessaire pour
compléter le volume à l 1. - agiter par un retournement.

- Disposer les allonges en ligne sur la paillasse

- Placer devant chacune une capsule de porcelaine nu­
mérotée et tarée après séchage à 105 0 (La tare est à inscrire
sur la feuille de travail dans la case correspondante)
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± 25 mg.

- Mesurer la tem9érature des suspensions et se rap­
porter au tableau ci-dessous pour déterminer le temps de chute
pour 10 cm

Tableau des temps de chute
,
1

Température d. 0 .C Temps min." sec. ! 1Te·mpéI8.·;;ure' dO C Temps min. sec.
1

1

20 4,48 1 28 3,59121 4,41 1 29 3,54
22 4,34 i 30 3,48
23 4,28 1 31 3,421

24 4,22 1 32 3,361

25 4,15 1 33 3,301

26 4,10 r 34 3,231

27 4,04 1 35 3,181
1
1

- Agiter l'allonge par 6 retourne ments lents
- Poser l'allonge
- Ajouter 10 cc de dispersant (Pyrophosphate utilisé

pour les granulométries)
- Faire un retournement et poser l'allonge en déclan­

chant le chronomètre.
- Au bout du temps de chute déterminé prélever à la

pipette Robinson 20 cc de suspension à 10 cm de profondeur, et
recueillir cette solution dans la capsule tarée correspondante

- . ~3 capsules sont mises à l'étuve à 105 0 pendant 24 h
puis pesée au milligramme près - les poids sont notés sur la
feuille d'analyse, colonne i.

Pour chaque série faire un blanc en mettant dans une
allonge 10 cc de dispersant, compléter à l litre avec eau per­
mutée, prélever 20 cc à la pipette Robinson (comme pour les
échantillons) - ceci est noté dans la colonne"blanc" de la
feuille d'analyses.

Vérification de la pipette Robinson

Tous les 50 échantillons vérifier la pipette de la
façon suivante :

tarer 3 béchers de 5U cc bien secs - prélever
avec la pipette 3 fois 20 cc d' eau permutée qu.i sont plac.~?f;dans
les 3 béchers peser aussitôt.

Ces 3 prélèvements ne doivent pas différer de

La m07enne des 3 chiffrés, exprimée en g. est
portée dans la colonne A+L, vol. prélève ment. l L' 79



7- Sables Grossiers

Dans les béchers contenant les agrégats recueillis après
la pesée (5) on ajoute 10 cc d'eau oxygénée ~ 110 Vol.

- Laisser en contact 5 minutes, puis ajouter 20 cc d'eau
permutée - agiter - couvrir d'un verre de montre et laisser en
contact l h. environ (jnsqu'à cé qu'il n'y ait plus de mousse
et que le liquide surnageant soit clair, si nécessaire ajou­
ter à nouveau de l'eau oxygénée).

- Ajouter 2 gouttes d'ammoniaque et faire bou.illir quel­
ques minutes sur le bain sable pour détruire l'excès d'eau
oxygénée.

- Passer le tout dans un erlen de 750 cc, ajouter lOcc
de pyro9hosphate de Sodium -(dispersant utilisé pour les granulo­
métries) et agiter violemment à la main par 20 retournements.

- Passer le tout sur un tamis nO 24 de 10 cm de diamètre
(celul qui a servi au tamisage des agrégats) - Laver sous un
filet d'eau courante? ne pas frotter avec les doigts.

- Si les sables ne paraissent pas bien se laver, passer
à nouveau. en erlen et recommencer l'agitation avec du disper­
sant.

- D'un jet de pissette pas"er les sables lavés dans une
capsule de 50 mm de diamètre numérotée.

- Sécher 24 h à l'étuve à 105 0 et peser à 10 mg près ­
noter le poids dans la case : Sables grossiers de la feuille
de travail.

J, ~o
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GENERALITES SOL S 1---
Agrégats

'--- ----<1.

Principe
SéRarer, par tamisage sous l'eau, les agrégats de taille>100/~, après traitement "sensibilisateur" au benzène.
Ces agrégats sont ensuite détruits par une attaque à l'eau

oxygénée. Les sables fins et grossiers qui les accompagnent
sont alors récupérés et pesés pour être déduits du poids des
agrégats.

"

en ag~égats

"
écart type == 15,1 %

= 52,5 %"il

teneur moyenne

Répétabilité
Deux échantillons de teneum très différentes

ont été traités à plusieurs jours d'intervalle.
On a obtenu :

échantillon x
échantillon W

Rendement

Un opérateur peut effectuer 5 séries de 14 échantillons par
semaine.

Ces déterminations sont effectuées en double, avec un inter­
valle minimum d'une semaine entre les deux. Les résultats ne doi­
vent pas différer de plus de 10 %. Dans ce cas on refait une troi­
sième opération.

Ceci réduit le rendement effectif à 31 échantillons par se­
maine.

11 1
1,5 Kg

20 Kg
0,5 1

Produits et matérie~_~~~e§sairesEOur 1 000 déterminations
~soit 450 échantillons)

Produits
Benzène pur cristallisable ••••••••.••.•
Pyrophosphate de SodiUO •••••••••••••
Eau oxygénée 110 vol. technique ••••••••
Ammoniaque •••••••••••••

355

Matériel
Eprouvette graduée de 10 cc .••••••••••••

" Il de 20 cc •••••••••••••
Béchers forme basse de 250 cc •••••••••••
Erlen de 750 cc à large ouverture .••••••

" de 350 cc Il Il " •••••••

Bouchon caoutchouc nO 28 ••••••••••••••••
Capsules porcelaine émaillée à bec,

fond plat, W50 mrû •••••••

1
1

30
1
1
1

30

..,
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Cristallisoir ~ 170 illffi 7 h : 90 mm •••••••
Tamis toile inox, 10 cm de ~,

profondeur 6 cm A~NOR module 21 •••••• 1
Boites à tare forme basse ~ 50 mm ••••••• 50
Verres de montre ~ 80 mm • •••••••••• 30

F 356
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220 cc dIO~U pernutée

-- -r ".-.----.--
MGthode d'analyse! SOLS !

1 !
! !
! D~tor2inmtion du % !
! d'agrognts !

l - SEPA."R..ATION DE L'ENSmffiLE AGREGATS S.,ffiLE]

préparor le matériel nécessaire.

7 bechers de 250 cc forme basse , nlli~érot0s do 1 à 7, avec verres
do n~ntres correspondants

une ~rinuterie

uno pissette d'eau
un becher de 250 cc contenant

-,uno éprouvette de 10 cc
un flacon de benzène

un crlen do 750 à large ouvorture, ferr'G d'un bouchon et por­
tant un trait de repère au volŒ~c 300 cc

la oD.chine à ta~1iser équipée d,',UJl tar.1is cl.G_j 00 # (différent de
celui utilisé habituellGuent pour les 1.8) - o.vec une capsule
d'eau en dessous, 10 to..r.d.s réglé et dGbarass6 de toutos bulles
d'air en dessous de la toile
un dcssicateur contenant 7 CapSQLOS t~~~QS ( de 50 cc environ)
ct nucérotGes

- Roser 10 g do sol, prélevé avoc los yr~cautions habituelles et
les placer dQns les bûchGrs de 290 cc - ét2le~ sur le fond du
bocher' en une couche uniforno -prop~or ~irisi une série de 7
ochantillons

- nettre ln Dinuterie en narchc
- verser 10 cc de benzène dans le bechor nO 1 en faisant couler

le liquide sur les parois du verre - ne plus toucher le becher
recouvrir d'un verre dG nontre

- nttendre que la ninuterie soit sur le chiffre 5 (5 ninutes)
- verser de la première façon du benzène dans 10 becher nO 2,

couvrir d'un verre do nontre et aussit6t après verser: rapide­

ment les 220 cc d'eau per8utée prup~x6s dans le bocher nO 1•

F 1 . . .1· · · 84
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F 2

prépnror un nouvoau voluHo de 220 cc d'oau pornutéo

stuvre strictooent l'ordre dés opér~tions ~~nut80s sur le tableau

suivant jusqu'à ca quo los 7 échantillons Oient subi 10 trai­

tocent nu bonzèno durant 5 tunutes ct 10 trOJ;:-P8.ge à l'eau durant

30 iJ.inutes.

Q'Lillncl 10. l:linuterie est sur 35 ; rœ~:plir 10 bec~lOr nO 7 d'cau

(CODDO indiqué p~ le tableCLu) p'LUS, très rapidoflont, passer le

contonu du bccher nO 1 dans l'erlen, d'u...'1 jo';:; C. pissette en­

trainer touto la terre - Attention : 10 j o~.È:.~ }li,ssotto doit

Otro dirigé sur les parois du bech~1}ail?.j2.nEl.is..sur la terre

- Ajouter de l'enu dans l'orIen jusqu'au tr8.it da repèro

}OO cc ; bouchor et agiter à la mün yar ruton.rnor1ents :opérer

20 rotounŒlollts (20 allers ct 20 retours)

- Fnire pnssor le contenu do l'orlon sur 10 tn::'j.s, bien

rincer avoc les m~mes précautions quo ci-dossus

- Agitor le tamis en donnant 20 tOll.rS do l~lGnivelle

- D'un j ct de pissetto passer 18 sable ct lm.: agréga.ts

rotenus sur le taLlis dans une c:::.psulo tarée

L'Qnsecble de ces opér~tions

Agitation

Tmrisc.ge

Passage en capsulo, doit duror nains do 5 r:inutas



F 3

--, '1-"-
Temps + 10 cc + cau ! Agitation

benzène f Tamisage f
! ! ! !
! ! ! !
! 0 1 1 !
! ! ! !
! ! ! !
! 5 2 ! ! 1,

J ! ! !
! 1 ! !

10 ! 3 ! 2 ! !
! ! ! !
! ! 1 1

15 ! 4 ! 3 ! 1

! ! ! ! !
! ! ! ! !
! 20 ! 5 ! 4 1 !
! ! ! ! !
1 ! ! ! !
! 25 ! 6 ! 5 ! !
! ! ! ! !
! ! ! ! !
! 30 ! 7 ! 6 ! !
! ! ! ! !
r ! ! ! !
! 35 ! , 7 ! 1 !
! ! ! ! !
! f ! ! !
! 40 ! ! 2 !
! ! 1 !
! ! ! !
! 45 ! ! 3 !
! ! ! !
! ! ! !, 5Q ! 1 ! 4 1

! ! ! ! !
! ! ! ! !
! 55 ! ! 1 5 !
! ! ! ! !
! ! ! 1 !
! 0 ! ! ! 6 !
! ~. ! ! ! !
! ! !

, !
1 5 ! ! ! 7 !,
! ! ! ! !
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notor toutes inJic2tions 8lIT la ~euille d'analyse

- los capsules, conte:l2.nt s<:".blos ot agrég:::.ts, sont séchées durnnt

24 heures dans l'étuvo à 105 ° c.

retirer los capsuJ_08 QO l'étuva, l~isser refroidir 30 mn. d~ns

un dossicateUJ.~, puifJ })US0:r- ot noter les poids d2.ns 10. colonne

(a) de la feuilla Q'2ualyoa.

II - SEPARATION DES S!\BT,::~S

Les sables et ngru:-;,::.ts lLll0 fois posés sont passés dans des bechors

de 250 cc forne busso, 11l1i.:érotas du nO ]Jubo dG l' échantillçm.

- Verser alors dam:l cl").c:tquo bechor 10 cc d'eau oxygénée à 110 vol.

Laisser en contnct 5 ~inutos, puis ajouten 20 cc d,enu porI:ut6e;

ao-iter • couVl"ir d'tm VOZ-I'e do r:ontre, et laisser en contact 1 h6 9 '

environ (jUSqU'21. co CIU'il n'y ~üt plus de nousses, et quo 10

liquide surnagonnt soit cl~ir9 si nécessairo njouter à nouvoQ.u

de l'eau oxygénée).,

Ajoutor 2 gouttes d'D'èQOninquG et faire bouillir quekquos oinutes

sur le bain sable jusqu'à destruction do l'eau oxygénée ( on ne doit
plus avoir de dégagooont gazeux ).

passer le tout dans un orlon de 350 cc, jaugé à 150 cc env., puis

10 cc de solution de KaL à 225 g/l. Ajouter de l'eau jusqu'au trait
de jauge.

Agiter violemnent par 20 retourneJ2ents ( à la rl~ in )

Passer le tout sur un tucis do 10C jlJ- (celui qui a servi à la 1 cre

opération) disposu sous un filct dteau courante, lavor abondaW~Gnt

jusqu'à' obtenir dos sables bien propres.

§!_2g_~~2È1!~~1_E~ê_~S_~~~~1~!,il faudrait faire une nouvelle agi­
tation avec dù dispersant.

D'un jet de pissotte, passer les sables retenus sur le taQÏs dans
une capsule nW:HJrotée et t<''1Xéo.

Sécher 24 h à l'étuve à 1050.

Peser la capsule contonnnt les sables et noter 10 poids sur la feuil­
le d'analyse (colonno e ).

F 4
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PRINCIPE

f
jGENERALITES
!

SOL S

! Perméabilité
!(Indice de Henin)
!

Détermination du coefficient K de la loi de Darcy
K = Q x l Q = débit

'"1i>ZS l = hauteur de la colonne de terre
h = charge
S = surface

L'échantillon placé dans un tube de verre, sur un lit de
gravier est imbibé d'eau à mesure de sa mise en place. Il est
mis ensuite sous une charge d'eau constante. La mesure de débit
s'effectue sur une durée de 1 h. après que l'équilibre soit atteinte

PRECISION
Dans les conditions où nous opérons

- pesée de l'échantillon faite sur une balance Metter P 1200
-1.

de précision ~ 10 mg
- mesure du débit Q est effectué avec une éppouvette graduée

dont le volume total est choisi le plus proche possivle de

la quantité à mesurer ( 10, 50, 100, 250, 500 ou 1000 cc) et
dont la précision est de 0,1 %.

- tubes utilisés d'un diamètre de 32,2 mm ~ 0,7 mm ( dimension
et tolérance indiquées par le fabricant comme étant les plus
faciles à obtenir~ • Sur une perméabilité K = 10, l'impréci­
sion due à la section du tube est de ~ 0,135 •

nous pouvons espérer une précision de 4,5 %.

REPRODUCTIBILITE DES RESULTATS
J.\lalgré ta ut'es les précautions, en particulier lors du gar­

nissage des tubes, les résultats obtenus sur un même échantillon
____ / __ :.. ~o
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peuvent ~tre très différents, principalement sur les sols sa­

bleux de la Basse C8te.
Nous effectuons 2 mesures à une semaine d'intervalle et pre­

nons la moyenne des 2 résultats si l'écart est IL- 15 %du chiffre
le plus fort. Si cet écart est trop grand, la mesure est effectuée
une 3ième fois et une 4ième fois si nécessaire. Lo~~que 4 chiffreE
ont été obtenus sans que l'écart entre 2 résultats soit inférieU!
à 15 %, nous arrêtons les controles et donnons les 4 chiffres ob­
tenus.

RENDEl\ffiNT

Un opératuer peut effectuer 20. mesures par jour et 10 le
samedi matin ce qui, compte tenu de 20 %de controles permet
un rendement effectif de 44 échantillons par semaine.

MATERIEL NECESSAIRE POUR 1000 MESURES A CETTE CADBNCE
- 1 plateau émaillé 30 x 40 cm
-20 plateaux de prélèvement -raviers- 15,5 x 10 cm
- 3 verres de montre ~ 150 mm
- 20 tubes de perméabilité L = 160 ~ mm 32,2 mm + 0,7 mm

avec rebord large ( 8 mm) à une extrémité
- 50 bracelets de caoutchouc
- 50 cm tulle ( toile moustiquaire )
- 15 bechers forme haute de 800 cc
- 1 éprouvette graduée de 10 cc

"" 50 cc
"" 100 cc
"" 250 cc
"II 500 cc

"" 1000 cc

\..... 90



1
jl\ŒTHODE DE
i TRAVAIL

!
!

SOLS

Perméabilité

l

- Cette déten:lination est effectuée sur l'échantillon "pour
structure ll passé au tamis à maille aarrée de 2 mm.

- Etaler la totalit6 de l'échantillon dans un plateau émaillé
de 30 x 40 cm - mélanger cette terre avec les doigts dans les sans
longueor et largeur, avec précautions ~our ne pas détruire les a­
grégats, jusqu'à ce que la surface paraisse bien homogène. Préle­
ver alors sur toute l'épaisseur de la couche en suivant les diago­
nales et les médianes.

l\lODE OPERATOIRE

1. Peser 50 e. de sol. Disposer cette terre stœ un grand verre de
montre, l'égaliser? la diviser en 5 parts à partir du cen­
tre.

Le tube garni de graviers jusqu1au repère 1Jlarqué est placé
dans un becher de 250 cc, forme haute et on amène le ni­
veau d'eau environ 1,5 cm au-dessus du niveau de graviers.

2. Remplissage des tubes

Remplir le tube avec la terre en 5 fractions successives.
Laisser tomber la première fraction au centre du tube aus­
si régulièrement que possible : les particules tor!lbent
dans l'eau. Egaliser alors le niveau de terre par deux mou­
vements de rotation du tube.

Avant de verser pareillement la 2ième fraction, 2mener le :.
niveau de l'eau 2 cm au-dessus du niveau de la terre, en
vorsant l!eau dans le tube avec précaution, pour éviter
tout tourbillon: ajuster alors au même niveau l'eau du be­
cher à l'extérieur du tube et, avant de verser la 2ième
fraction de terre, égaliser à nouveau le contenu du tube
par 2 rotations, et ainsi de suite pour les 5 fractions.

L'éprouvette ainsi préparée ne doit pas présenter d'anneaux
sinon recommencer le garnissage.

3. Filtration

Remplir d'eau les tubes ainsi préparés jusqu'à 1 cm du bord
supérieur. Les placer sur une rampe.

99

Alimenter chaque tube par un siphon relié à un cristalli­
soir où l'eau est maintenue à niveau constant par oirouJ.a---
tion d'enu (voi~ croquis·).- /

.. e _ •••
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II

Régler le tube en hauteur de manière à ce que le niveau
d'eau se maiiltienne au trait sumérieur du tube norrGspon­
dant à 14,5 cm. •

On estime qu'au bout de 10 minutes, l'équilibre est éta­
bli. Oommencer alnrs à recueillir l'eau en notant le temps.

Surveiller le niveau et recueillir lleau pondant 1 heure.
Mesurer le volume écoulé avec une éprouvette. (La taille de
celle-ci étant choisie d'après le vnlume à mesurer ).

Mesurer la hauteur de la colonné de terre = distance du ni­
veau supérieur de la terre à son niveau inférieur/au trait
du tube. ajusté

- Noter ces deux chiffres sur la feuille de travail.

t. 92
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CHAPITRE: IV
-,,-------

DETERMIN~TION DE LA DENSITE

Densité réelle

Densité apparente

Porosité

méthode au pycnomètre
méthode par poussée

après enrobage de paraffine

par absorption de pétrole

Densité apparente des mottes humides

Densité d'un liquida
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!~thode au pycnomètre
CJ

Principe

L'échantillon est placé dans une fiole jaugée, à moitié
remplie d'eau bouillie - après dégazage sous vide, le flacon est
rempli d'eau et pesé. La différence de poids avec celui du fla­
con plein cl eau , auquel on ajout'e le poids de l'échantillon, in­
dique la quantité dle~u déplacée. Le volume est calculé en tenant
compte de la masse spécifique de l'eau à la température de l'opé­
ration.

Lorsqu'on opère sur des échantillons de sols renfermant
une certaine proportion de matières organiques non humifiées, la
méthode est faussée péœ les matières organiques surnageantes qui
obstruent le tube de faible seetion du pycnomètre • Dans ce cas
nous utilisons comrùe liquide du pétrole de densité 0,79 sur
lequel les matièren organiques ne flottent pas, mais cela obli­
ge à effectuer pour chaque série au minimum 3 mesures de densi­
té du pétrole e

Répétabilité
~ échantillons de sols, l'un très organique, l'autre

dépourvu de matières organiques, ont été testés 10 fois à plu­
sieurs mois d'intervalle - On a obtenu
Echon x (3,5 %de matières organiques) :. D = 2,59 écart type =

0,08
EchQQ w (échon de profondeur sans matières organiques)

: D = 2,75 écart type =
0,03

L'échantillon x a été ensuite déterminé en utilisant du pétrole.
On a obtenu (sur 11 éssais) : D = 2,60 écart type =

o,or
Rendement

Un opérateur dispos.:::nt de 5 pycnomètres PCl).t effectuer
10 déterminations par jour.
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Matériel utilisé
Cette opération se pratique dans un pycnomètre ballon de

50 cc environ à col large (solides) fermé par un bouchon rodé
surmonté d'un tube de très petit dironètre intérieur. Ce tube est
surmonté d'une ampoule et un trait de jauge est tracé à mi-hauteur.
L'ajustement se fait en pompant l'exès de liquide avec un tortil­
lon de papier ou mieux avec une petite seringue hypodermique •
Certains pycnomètres ne possèdent pas d'ampoules, le tube capil­
laire, est coupé en léger biseau à une certaine hauteur, l'ajus­
tage se fait par affleurement. Cela convient mieux pour les liquides
visqueux. Le pycnomètre de HUBBARD a un corps cylindrique et une
large ouverture qui conviennent fort bien pour les fragments de
roches, l'ajustage se fait par affleurement mais son prix est net­
tement plus élevé.

Le dégazage s'opère fort bien sous une cloche reliée à
une trompe à eau. Un robinet à trois voies et un piège doivent
~tre prévus pour éviter les retours d'eau sous la cloche.

F 364
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!MODE
!

!
OPERATO IRE !

!
SOL S - ROC H E S

Densité réelle
!
!
!----------------

1 - Les écbnntillons à examiner sont séchés 24 h. à llétuve à 105°,
puis rofroidis 1/2 h. au dessicateur avant le pélèvemont.

2 - Uu picnomètre de 50 cc environ est soigneusement lavé à lteau puis

à l'alcool et séché à 11 étuve à 105 0 durant 3 h.

ATTENTION Pendant toutes les opér~tions qui suivront, ne toucher le picnomètre
que du bout dos doigts, ne jamais le saisir à ploine ~~ins ( pour

évitor touto dilatation ).

3 - TARAGE DU PICNOMETRE
Sortir de l'étuve, laisser refroidir en dossicateur durant

1/2 h. Poser: Poids vide.
Remplir le picnomètre dleau permutée et bouillie prélevée

dans un flacon où se trouve un thermomètre.
P1Qcer le bouchon avec de grandes précautions do façon à nra­

voir pas de bulle drair.
Le liquide monte au-dessus du trait de jDuge, avec un tortillon

de papier filtre enlever lleau nécessaire de façon à aj~œter le liqui­

de au nivenu du trait de jauge.
Essuyor très soigneusement llintérieur du petit entonnoir et

l!extériour de lrappareil avec du papier kleonex.
Noter la température de lleau utilisée et peser le Eicnomètre

:Elein dl eau.

4 - PRISE D'ESSAI
• 1

Vider le picnomètre, bien essuyer 10 ballon et le peser : bal--
lou vide. Placer à l!intérieur (gr~ce à un petit entonnoir afin de ne

pns déposer de matière sur le rodage) environ 10 à 15 g d 1 échmltillon
(voir 1) prélevé par points selon la méthode habituelle. Peser alors
le ballon + prise d1essai.

F 153 •. .1. · ·
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5 - BEGAZAGE
Remplir le ballon environ au 1/3 avec de l! eau permutée et

bOlùllio, agiter pour bien hwnecter. Placer alors 10 ballon dans
une enceinte sous vide à température ombiante. flnire le vide et

l'y maintenir pendant 1/2 h.

Sortir le ballon du picnomètre de l'enceinte sous vide, le

remplir d'eau permutée bouillie à ras bord, sans foire déborder

et en prennnt soin de ne pas créer de turbulences.

Laisser reposer sinécessaire puis placer le bouchon et ajus­

ter le niveau du liquide comme décrit au paragraphe 3.
Essuyer et peser: ballon + prise d'essai + eaq.
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ROCHES OU SOLIDES DIVERS

PRINCIPE
L'échantillo~ préalablement séché, est immergé dans un li­

quide, de l'eau généralemont, et soumis à l'action du vide de façon
à remplir de liquide tous les creux. Il est ensuite pesé toujours
dans le liquide choisi, puis séché et pesé à l'Dire Le volume est
déduit de la poussée reçue, compte tenu de la masse spécifique du
liquide utilisé.

La pesée dans l'cir s'effectue après la pesée dans l'eau
car au cours de cette dernière opération des fragments de l'échan­
tillon risquent de se détacher.

~E!g~~E~~_!!~~~~~_~~~!~~~~

Glycérine D =
Eau
Benzène
Alcool éthylique
Pétrole

1,264
1 ,00
0,88
0,79
0,79

RENDEMENT
Un opérateur peut effectuer les mesures de 20 échantillons

par jour.

REPETABILITE
Onze mesures ont été effectuées, à plusieurs jours d'inter­

valle, sur un échantillon de granit. Elles ont donné, pour une mas­
se spécifique moyenne de 3,03 , un écart type de 0,01.

MATERIEL UTILISE
- Balance ABE à flé~u d'une portée de 200 g, sensible à 5 mg.

L'un des plateaux est rO~lplacé par un cylindre de plomb de même
poids et libère un grand espQce sous l'extrémité du fléau: 31 cm
au dessus du socle de la b21ance.

- Le dégazage s'effectue sous une cloche reliée à une trompe
à eau. Un robinet à trois voies permet de couper le vide sans as­
pirer d'eau dans la cloche.

- Le séchage se fDit à l'étuve, mnis lorsqu'il s'agit d'un
liquide ~nflammable un pré-séchage est fait à l'air libre, sous une
hotte, à l'aide d'un épi-radiateur.
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ROCHES OU SOLIDES DIVERS
.·-----·-------r-------·-------·--·--···1

1 IJIODE OPERATOIRE

Densité réelle
Méthode "par poussée"

-----------------'

SECHAGE

L'échantillon est séché 24 heures à 105°.

PRISE D'ESSAI
On prend un morce~u de fil métallique très fin et résistant

(fil de résistances électriques récupéré sur de vieilles calottes
de chauffe-ballon), de longueur suffisante pour attacher l'échan­
tillon à une extrémité~ f2ire une boucle à l'autre extrémité et lais­
ser une distance de 10 cm environ entre les deux.

Peser ce morceau de fil et noter ce poids sur la feuille
d'analyse.

DEGAZAGE
L'échantillon dont la plus grande dimension doit ~tre infé­

rieure à 5 ou 6 cm et 10 poids compris entre 25 et 100 g, est soli­
dement dt~aché - puis plongé dans un bécher de 400 cc, rempli plus
qu'à moitié d'eau permutée de façon à cc qu'il soit bien recouvert
par le liquide. Le béchor est alors placé sous une cloche à vide
branchée sur une trompe à eau par l'intermédiaire d'un robinet à 3
voies permettant également de la fGire communiquer avec l'atmosphère.
Mettre la cloche en communication avec la trompe à eau et faire le
vide. Le maintenir tant que dos bulles d'air apparaissent à la sur­
face de l'échantillon. Le temps norm21 de dégazage est de t heure
à 1 heure.

Quand cette opération ost terminée, tourner le robinet à 3
voies pour faire cO~ùuniquer la cloche avec l'atmosphère, puis fer­
mer l'écoulement d'eau SUT la trompe - (la manoeuvre inverso risque­
rait d'envoyer parfois de l'cau dans la cloche).

PESEE DANS L'EAU
Transférer le bécher contenant l'échantillon toujours immer­

gé sur le socle de la balance, le pàser sur le support élévateur
"Boy" en position haute, accrocher le fil au crochet du fléau.

Descendre lentement le bécher de façon telle que l'échantil­
lon ne touche aucune paroi du bécher, tout en restant immergé.

Effectuer la pesée et noter le poids dans la colonne "pesée
dans l'eau".

Placer ensuite un thermomètre dans le bécher et noter la tem­
pérature de l'eau.
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PESEE DANS L'AIR
Tarer un bécher sec, y placer l'échantillon et son fil.

Sécher 24 heures à 105 0 et peser DOC dans l'air, sur la m~me balan­
ce, l'échantillon étant suspendu de la m~me façon. Si des particu­
les s'étaient détachées on cours do séchage, peser l'ensemble bécher
plus échantillon.

SION OPERE AVEC UN LI'lUIDE AUTRE QUE LI EAU
Opérer strictement de ln même façon, mais, en plus, après

mesure de la température du liquide effectuer aussitOt une mesure
de densité de ce liquide (voir méthode pour la Densité d'un liqui­
de). Cette mesure doit être jointe à la feuille d'analyse.

Avant de mettre l'échantillon à l'étuve, le laisser sécher
à l'air, sous épi-radi~tcur.

F 373
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, GEIJERALITES SOLS !
1 r

PRINCIPE
!

Porosité des mottes
,
!

. '!

Une motte de terre, après séchage et pesée, est imprégnée de pé­
trole; cette dernière opération est faite sous vide afin de bien
imprégner tous les pores.

Par pesée dans l'air, on détermine le poids de pétrole absorbé,
par pesée dans le pétrole, on obtient le volume de la motte.

De ces chiffres on déduit :

~orosité = Volume du pétrole absorbé X 100

Volume de la motte

La densité du pétrole, intervenant dans le numérateur et le déno­
minateur, s'annlùe : il est donc inutile de la déterminer, mais il est
de ce fait nécessaire d'utiliser exactement le m~me liquide pour
l'imprégnation et la détermination du volume.

REPRODUCTIVITE DES RESULTATS

- Détermination assez aléatoire car il est difficile d'avoir un
nombre suffisant de mottes rigoureusement semblables.

- nous so~nes partis de 3 échantillons.
Les 2 premiers ont été brisés en 3 mottes
Le 3e a pu ~tre fr2ctionné en 7 mottes

Nous avons obtenu les porosités suivantes

Echantillon nO 1
(mica!Echiste altére)

Echantillon nO 2
( granite altéré)

Echantillon nO 3
( sol ferrallitique

remanié)

F 109

44,0 ?b
44,8 !l

45,4 "

37, 1 ~0
39;8 "
40,6 "

27,3 %
28,6 "
31,8 "
28,0 "
22,0 "
29,5 Il

29,2 Il

écart type 0,70 .

écart type 1,83

écart type 3,02

•. .1•.. 104
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Cet écart type nous semblait représenter plus tot l'hétérogéne~té

des mottes que la manipulation elle-même. .
Pour nous fixer sur la valeur de cette d~rnière, 3 échantillons

ont été traités de la façon habituelle pour déterminer la porosité ~

puis chauffés the dans un four tubulaire à 200 0 ; on a ensuite déter­
miné à nouveau la porosité.

La même opération a été répétée 9 fois.
L'écart type, calculé pour chacun de ces échantillons est de:

A -Porosité moyonne = 48,88 Ecart type = 1,99

B

C

"

" Il

" = 49,03

= 46,31

"
"

11

"

= 1,25

= 2,55

Après les mesures de porosité, ces mêmes échantillons ont été
enrobés de paraffine et la densité apparente déterminée. Les échan­
tillons ont ensuite été débarassés de la paraffine par imrûersion
da,s le pétrole à.70o, essuyés et un nouvel enrobage a été réalisé
pour permettre une nouvelle détermination de la densité apparente.
L'opération a été répétée 9 fois, ce qui a donné 3 séries de 10 chiffres.
d'après lesquels on a calculé l'écart type

A -Densité apparente moyenne = 1,355 Ecart type = 0,031

B " " " = 1,374 " " = 0,027

C " " " = 1,430 " " = 0,026

CADENCE DE THAVAIL

Un manipulateur peut effectuer 10 déterminations par jour.

PRODUITS ET ~illTERIEL NECESSAIHES POUR 1000 DETE~1INATIONS

- fil métallique très fin /1-0,1 g/mètre = 300 m.( nous utilisons
pour cela du fil de vieilles résistances électriques).

- 20 1 0 de pétrole qualité courante

- 10 bechers de 2 1.

- 10 bechers de 250 FB

- 10 verres de montre ~ 155 mnl.

10 supports recouverts d'une toile de t&~is (vieux tamis ~ 10 cm.) .

F 110
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!i'IODE OPERATOIRE! SOLS ROCI-l:ES !
!! J

1 1
iPorosité des mottes ou i

r
..:.!__..;;d;:..:e;;.:s:::..-r::..;:.o.;::c.::,:h:.:::e:.:;:s:..-.. !

N.B. Manipuler les échantillons avec beaucoup de soins afin de ne

pas souiller ni détériorer la surface.

l Préparation de l'échantillon.

Prép8.rer pour cha~ue échantillon une longueur ,30cm. environ J

de fil métalli~ue très fin (poids inférieur à 1 ng/cm).

Poser ce fil (colonne (a) de la feuille d'nnalyse).

- Att::wher l'échantillon à une extrémité en J_aissant un brin

libre de 20 cn. environ au bout du~uel on fait une boucle.

rVlettrG l'échantillon ainsi fixé à l'étuve à 105° durant

une nuit.

Après séchage, l'échantillon est suspendu au bras de la ba­
lance é~uipée pour cette opération et pesé. (colonne (b) de

12 feuille d'analyse).

II Ic.]2régnCl.tion.
L'éch::mtillon est placé dans un bûcher de 250cc (nurlléroté)
l'oxtr2mité libre du fil sortant du becher.

Recouvrir entièrement de pétrole (environ 1 cm. au-dessus

do l'échantillon) en versant lentement le long des parois.

Placer le becher dans l'étuve à vide, froide.raire le vide

mais ne pas allumer le chauffage.

- Laisses dinsi 1/2 haure.

F 101 ••• /.!()6
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Pendant ce temps, placer dans un becher de 21., àu pétrole
jusqu'à une hauteur de 2cm. environ. Poser nu fond du becher

'un taLlis de 0 10cmo, renversé. Recouvr-ï..r d'un verre rite montre

Sortir le bachor de l'étuve à vide.
A l' nüle du fil lllétallique, extr['.ire l'éc11rl.tillon du pétrole

et le poser sur la toile du trunis, dans le becher de 21.

Laisser égoutter 1/4 d'heure en atmosphèro de pétrole.

A llaide du fil métnllique, sortir IJé~~antillon àu becher

et le poser sur une feuille de papier joseph; éponger avec
grandes précautions le pétrole en surÎrwe sans détacher la

moindre p~rcelle de solide.

Suspendre l'échantillon au bras de la bal~nce et peser.

( colollile (0) de la feuille d'analyse).

III Posée dans le pétrole.

Placer sur le socle de la balance un becher de 250cc contenant

clu pétrole à une hauteur suffis~nte pour que l'éch"mtillon

y plonGe ontièrement. Effectuer la posée d3n3 ceG conditions p

( colonne (d) de la feuille d'analyse ); Oonserver lléchantil­

Ion pOUl'" 1~J. détormination de la densité appar.:m-'ce 0

IV Récu~6rQtion du 2étrole.

Ile pot::.....ole 3.y~-mt servi à l'ioprégnation et ~l. 1<::. pesée est

filtré SLU'" p2pier et est à nouveau utilisé.
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! MODE.
J •

; 1

OPERATOIR ' SOLS ROCHES
-!
t ,
;Densite apparente des
;mottes ou des roches

F 103

Cette détermination peut être effectuée

- SUI' l'échantillon ayant servi à la n~_esure de porosité.

- sur un fragment différent.

~__~1e~~, la motte imprégnée de pétrole est conservée
après la dernière pesée.

Dans le 2e cas, choisir un fragment de 30g. environ et le

préparer comrne expliqué au paragraphe l de la méthode

de détermination de la porosité. ( séché et pesé ).

l Enrobage.

- Faire chauffer un bain de paraffine à 56° et maintenir le
plus exactement possible à cette température.

- Plonger l'échantillon dans le bain, agiter pour décrocher

les bulles d'air éventuelles et le ressortir aussitÔt.

Effectuer cette opération le plus rapidement possible.

- Laisser solidifier la paraffine à l'air.

Si nécesGaire, faire une 2e i~~ersion pour avoir un enrobage

parfait.

II Pesée.

Peser l'échantillon ainsi enrobé (colonne e de la feuille

d'analyse).

- Placer sur le socle de la balance un bacher contenant suf­

fisamment d'eau permutée pour y plonger l'échantillon~

Peser l'échantillon dans l'eau, (colonne (f) de la feuille

d'analyse), additionnée d'une goutte de teepol.
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III Densité de la paraffine a

A l'é"..idc d'une sp~'.tule, on prélève 2 échantillons ( 5g. environ)

de p~raffine an fusion, en début et fin de série.

Ces prélèvements sont versés sur un carroau de faience où

ils se soliiifient; on les détache et les pèse séparémént.

On prend 2 fioles jaugées de 100 cc. ( de précision) que

l'on ture.

Les 2 fioles sont remplies d'alcool éthylique et pesées à
nouvoau.

Les fioles sont vidées à moitié; on introduit dRns chacune

un éch~ntillon de PQraffine et complète le volume au trait

de jauge 2vec de l'alcool.

Peser à nouveau les fioles contenant alcool et paraffine.

Etunt donné la légère solubilité de la p~raffine dans l'al­

cool, opérer le plus rapidement possible.

F 104



"'Port)$ i~t -t
;t)Q,,~i~ë ~~~sf'tl1 té

H;mbrf
dNh~~h'II{7ffJ :;



:HODE OPERATOIRE SOL S

Densité apparente
des sols humides

- L'échantillon parvient au laboratoire dans son anneau métallique
de prélèvement (emporte pièce de 5 à 6 cm de diamètre sur 3 à
4 cm de haut). Les deux extrémités libres sont obturées par une
p:C::':licule de IIParàfilm".
- Vérifier avant toute chose que les deux ~ellicules de Parafilm
sont en bon état (ni percées, ni décollées).,
- Préparer pour chaque échantillon

- une botte à tare séchée et pesée pour mesure de l'humidité
à 105°

- un fil métalli~ue pesé pour la détermination de la Densité
apparente

- Enlever les deux pelli'cules de Para:e'ilnl
Découper au canif, un prisme à base carrée de 3 x 3 cm environ,
sur t?ute l'épaisseur de l'anneau de prélèvement.

- Récupérer dans la botte à tare les parties d'échantillon C0m­
prises entre le prisme découpé et la paroie de l'anneau. Fermer
la botte aussitÔt, elle sera ensuite pesée puis mise à l'étuve
(cf : "Humidité à '105° 11

- Chapitre I).
- Attacher le prisme découpé au fil métallique et opérer la
mesure de_densité comme il est décrit précédemment "Densité ap­
parente des mottes ou des roches" (2e cas), mais ne pas sécher
l'échl3!ltil.lon avant la mesure, et après pesée, le plonger t'èl
quel dans le bain de paraffine.

~'...

F 417
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MODE OPERATOIRE L l QUI DES
..--.------------- \------------------;

Densité
Masse spécifique

- Si on opère sur un liquide non visqueux, utiliser un pycno­
mètre forDe ballon à col étroit et dont le capillaire est surmonté
té d'une ampoule ouverte.

- Si on opère sur un liquide visqueux, prendre un pycnomètre
de Hubbard.

- Quelque soit le modèle choisi, le pycnomètre est soigneuse­
ment lavé à l'eau, puis à l'alcool, puis séché à l'étuve à 105° (3
heures suffisent).

TARAGE DU PYCNOMETRE
Sortir le pycnomètre do l'étuve, le laisser refroidir 30 mi­

nutes en dessicateur - paGer le "Poids vide".
Remplir le pycnoraè-tre d'eau permutée bouillie dont on mesure

exactement la température.
Placer le bouchon avec de grandes précautions de manière à

ne pas laisser de bulle d'air contre le bouchon. Le liquide monte
dans le tube.

SION A PRIS UN PYCNOï1,ETRE SUPJ.I0NTE D'UNE AMPOULE
Avec une seringue hypodo:cmique munie d'une aiguille fine,

aspirer le liquide dapassant le trait de jauge - ensuite à l'aide
de papier Joseph essuyer soigneusement l'intérieur de l'ampoule et
l'extérieur du pycnomètre.

Peser alors le "Poids + Eau"

SION A PRIS UN PYCNOMETRE DE EJBBARD
L'excès de liquide déborde du tube, l'éponger à mesure avec

du papier Joseph - essuyer ensuite l'ensemble de l'appareil.
Peser le "Poidl? + Eau"

PESEE DU LIQUIDE A EXM1I~mR

Le liquide à examiner ost placé depuis plusieurs heures à
côté de l'eau permutée bouillie ayant servi à l'opération précéden­
te, de façon à être à l~.1P-~~e température.

Le pycnomètre une fois taré est vidé de son eau et séché à
l'étuve à 105°. Un séchage de trois heures suffit généralement.

Sortir le pycnomètre de l'étuve, le laisser refroidir t heu­
re en dessicateur, puis le remplir de liquide à examiner comme··..il.
est décrit au paragraphe" tarage du pycnomètre".

Peser ensuite le "Poids + Liguide"

F 374



CALCULS

Densité

(Poids + Eau) - (Poids vide) = E
(Poids + Liquide) - (Poids vide) = F

D ot' F
ens~ e = ~I~

~

(Poids + Eau) - (Poids vide) = E
(Poids + Liquide) - (Poids vide) = F

E
y=V

F x 1000
V

(voir valeurs de K tableau ci-dessous)

= masse du litre en g à t o

F 375

Température K

19
,

23° 0,998a

24 à 27° 0,997
28 à 30° 0,996
31 à 33° 0,995

.~ 1 <

J. .J. E
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CHAPITRE V

SEPARATIONS DENSD1ETRIQUES

- Généralités- ----------
~~9:~_~E~E~~~:!:E~

l -·Ajustage des solutions
II - Séparation densimétrique des fractions non humifiées

III - Séparation densimétrique des minéraux lourds

g~~~~~E~~!~~_~~~_ê~!~~:!:~g~_~~~~~~
l - Bromoforme

II - Iodure de méthylène
III - Liqueur de Olérici

"



SOLS - ROCHES - MINERJ'l.UX,-GENERALITES,
1--------+-----"---------------1

Séparations Densimétrigues

PRINCIPE
Les échantillons sont placés en haut d'une colonne gar-I

nie de solution de densité connue. Les éléments lourds sont re
groupés dans un réservoir: central et récupérés grâce à un sys­
tème de robinets.

On opère sur des échantillons bien secs pour éviter une
fixation de l'cau par la solution donse ce qUi modifierait sa
densité et la formntion d'une zone d'émulsion eau/solution dens
Pour la m~me raison on maintient soigneusement couverts par des
verres ch montre los divers récipients.

REGENERATION DES SOLUTIONS DENSES
En raison de leur prix très élevé on a intér~t à récu­

pérer au maximum los solutions denses, même dans les liquides
de lavages'.,

RENDENENî
. ,iNous opérons par serle de 12 échantillons. Un opéra- .

teur peut effectuor uno série par jour durant 4 jours par semai
ne.

PRODUITS ET l\lATEBJ.PjJ :wiC~S.?AIRES POUR 1QQ..Q.. SjJP.ARATIO@ à cette
cadënë~

f:!:2.ç!~t!~ê.

seront récupéré~

" ."
"
Il

"
"

récupéré

4 l
4 l
4 l

10 l
ne sera

EOur sépaE..ati...Q...~ .. des fraction!? non humi-:fi~.~
BIlomoforme ' 5 l1'dont 4 1 seront récuperés)
Alcool ,200 l (dont rien ne sera récupéré)
Filtres "bleu" 95 125 mm : 2.200
po~ séparation des minéra~~ lo~~
Bromoforme 5 l dont environ
Iodure de méthylène 5'1 " "
Liqueur de Clerici, 5 l " "
Ether ' 20 l " "
Alcool 100 l dont rien

Matériel

- pour séparati~n d~s fractions non humifiée~
13 colonnes doï3E§p~ration à grand réservoir central
14 béchers forme haute' . de 100 cc
14 béchers forme basse de 100 cc
14 béchers forme haute de 250 cc

F 406
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27
14

·14
16
16

2
1100
2200
1000
1000

béchers forme haute de 400 cc
entonnoirs de ~ 56 mm
entonnoirs de ~ go mm
verres de montre de ~ 60 mm
verres de montre 'de ~ 70 mm
flacons de 2,5 l en verre inactinique
papiers filtres lents ~ 150 mm

Il Il "~go mm
sachets d e plastique 10 x 15 cm
petits piluliers de verre (flacons d'antibiotiques, de

récupération)

F 407 .

(

1 pissette de 500 cc
1 spatule vibrante

- pour séparation des minéraux lourds
13 colonnes de séparation à petit réservoir central
14 béchers forme haute de 50 cc

. 14 béchers forme haute de 100 cc
14 béchers forme haute de 250 cc
14 béchers forme hauto do 400 cc
14 entonnoirs ~ go mm

. 16 verres de montre 9J 60 mm
2 flacons de 2,5 l de verre inactinique pour cha~ue solu­

tion dense employée
1000 petits piluliers de verre (flacons ~'an~ibiotigues7 de

récuperation)
2000 papiers filtres lents ~ 150 mm
1000 sacheta de plastique 10 x 15 cm

1 pissette de 500 cc pour chaque solution de lavage (selon
solutions denses utilisées)

1 spatule vibrante

- pour la récupération des solutions denses
Bromoforme : voir schéma de l'appareil

- Iodure de méthylène : voir liste et référence des éléments
de l'appareil sur le schéen
plus une ampoule à décanter

- Liqueur de Clerici : une ampoule à décanter de-500 cc
un bécher forme bass~ de 400 cc

. . î 16
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T,IODE OPEHATOIRE
l

SOL S - ROC H E S

Séparations Densimétrigues
Solution et colonnes

VERIFIQATION ET AJUSTAGE D~ LA SOLUTION UTILISEE

1_=_~~~~~E_!~_~~~~!~~_~~_1~_~~1~~!2~_~~~E2~!È1~
Se reporter au mode opératoire indiqué·sur la méthode

"Densité d'un liquide ll
• Inscrire les diverses mesures dans le

cadre prévu en bas et à gauche de la feuille de travail. .
2 - Corrections ~--------_...-----

- Si la-densité de la solution dis~onible est trop élevée, di-
luer avec un liquide plus léger (eau ou alcool généralement)

- Si la densité de la. .oolution disponible est trop faible( la
diluer avec un liquide plus lourd (bromof~rme ou autre)

- Calculer les proportions respectives de "Solution disponible" et
"Solution de dilution ll en effoctUe'l.nt une "croix de st- André"
selon le schéma suivant. :

B
densité de la

solution disponible

'-..
A

densité à
obtenir

P A/C
quantité de "Solu­

tion disponible"
.-/1 ---,

\ Dilutio

Jeff~ctuc

F 403

G C "d/ "' pA/Bdensité du quantité de
liquide de, dilution "Solution de dilution"

Ce calcul est noté dnns ln case centrale au bas de la
feuille de travail. On prépare ensuite,dnns les conditions don­
nées la quantité de mél~ngo nécessaire à une série diopérations
soit environ 2,400 ou 3,600 l solon que l'on utilise les colonnes
à réservoir central petit ou grand.

2_=_Q2g1E~12_~~_!~_~~~~1~2~_~J~~!~~

Effectuer le. mesure d 8 densité du mélange obtenu selon
la "Densité d'un lic:uide". Inscrire les divers éléments dans le
cadre prévu, ~n bas J'et à droi:be de la feuille <Œ travail.

COLONNES DESEPAIU.TION
Le type de colonne à utiliser est choisi en fonction de

la prédominance de fractions lourdes ou légères.
Si on prévoit une faible proportion de fractions légères

(cas des séparations de Qatières non humiiiées), prendre des co­
lonnes de séparation avec grand réservoir central.

119



F 404
F '0 t

Si on prévoit une faible proportion de fractions lourdes
(cas des séparations de minére.u.x: lourds) prendre des colonnes•.de
séparation avec petit réservoir central.

DOUBLE FILTRE TARE
Les éléments séparés sont récupérés et pesés dans des

béchers tarés lorsqu'ils sont en quantité importante.
'Lorsqu'ils sont en très petite quantité (cas des frac­

tions non humifiées des sols ou des minéraux lourds) on les ré­
cupère par filtration sur double filtre taré :

prendre deux disques de papier filtre de mÔme qualité
- les plier en 4
- peser le plus léger des doux
- placer ensuite le plus lourd sur la balance et, avec des ci-

seaux, couper de petites portions du filtre (toujours plié en 4)
en commençant par la pointe, jusqu'à obtenir exactement le mÔme
poids que le premier .

- ces poids ne sont pas conservés. ,
- pour utilisation les' deux papiers sont placés concentrique-

ment dans l'entonnoir et subissent ensemble la filtration, le
lavage' et le séchage. '
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MODE OPERATOIRE SOL S

II
Séparations densimétrigues
des fractions non humifiées

CONDITIONS OPERATOIj1ES
- solutions

- colonnes
- récupération

des fractions

échantillon

mélange alcool - bromoforme à
densité 1,8 (environ 1,1/1)
à grand réservoir central

- Légères sur double filtre taré
- Lourdes en bécher taré
broyé à 0,5 mm et séché à l'étuve à
60°.

F 398

SEPARATION DENSIrŒTR+0UE

l_=_§~E~~:t!:~~
- fermer les robinets inférieurs des colonnes

ouvrir les ro"binets supérieurs
remplir les colonnes' de flélange alcool - bromoforme jusqu'au
trait marqué à 1 cm du bord supérieur, couvrir d'un verre de
montre
placer sous les. colonnes des béchers de 250 cc forme haute,
marqués au numéro des échantillons et tarés (colonne "B" de
la feuille d'analyse). Les couvrir d'un verre de montre
aligner devant les colonnes de petits bécher de 100 cc, nu­
mérotés, et dans lesquels on a pesé 50 g d'échantillon
enlever le verre de montre couvrant la colonne
avec une spatule vibrQnte, prendre une petite portiQn d'échan­
tillon, environ 2 g, de façon à ne pas remplir la spatule à
plus de mi-hauteur "
faire tomber en pluie très dispersée l'échantillon dans le
centre de la colonne. L'apération terminée, recouvrir aus­
sitôt d'un verre de" montre
passer à l'échantillon suivant. Lorsque la série de colonne
a été ainsi chargée, recommencer aussitOt de la même façon
jusqu'à épuisement des échantillons ce qui nécessite 20 à
30 passages soit environ 4 heures. .
veiller à ce qùe los élements lourds qui s!accumulept dans
le réservoir central ne dépassent pas une hauteur de 1,5 cm
au-dessus du boisseau du robinet. Quand ce niveau est at­
teint :

- fermer le robinei supérieur
- ouvrir progressivement le robinet inférieur pour faire

écouler les fractions lourdes dans le bécher taré, en
cas de bouchage donner à la clé du robinet de petits
mouvements de va et vient

- refermer le robinet inférieur
- ouvrir très pro~ress~~~ le robinet supérieur de

façon à remplir le reservoir central sans créer de tur­
bulences pouvunt entra1.ner les fractions J.égères

- couvrir aussitÔt le bécher taré avec son verre de mon­
tre
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2 - Finition
~------~---- aLorsque tout l'échantillon a été chargé dans la colonne,
on a récupéré dnns les béchers tarés une grande partie des frac­
tions lourdes et entrainé quelques fractions légères. Pareille­
ment, dans le réservoir central, quelques fractions légères ont
pu ~tre éntra1nées et se trouvent arr~tées sous le cone, en des­
sus du robinet. Pour obtenir une bonne séparation on va réper­
ter plusieurs fois l'opération suivante :

- fermer le robinet eupérieur
- décanter sur le haut de la colonne le liquide surnageant dans

le bécher taré
- ouvrir le robinet inférieur en récupérant son contenu dans le

bécher taré
- fermer le robinet inférieur
- ouvrir très ~rogressivement le robinet supérieur de façon à

remplir le reservoir central sans provoquer de turbulences.
Opérer ensuite de la même façon sur la colonne suivante. Lors­
qu'on est en bout de série la décantation a été suffisante dans
le bécher nO 1 pour pouvoir recommencer aussitÔt une deuxième
opération. Ceci est répété jusqu'à gbtenir :

- absence d'éléments lourds dans leréservoir central
- absence d'éléments légers flottant sur 10 liquide du bécher

taré
Cinq à six opérations sont généralement nécessaires.

N.B. :
Durant toutes ces opérn.tions : séparation et finition, ne

, pas manquer de recouvrir à chaque fois colonnes et bécher d'un
verre de montre pour éviter ln fixation d'eau atmosphérique.

2_=_g~2~E~E~~!~g_~~_!~Y~~_~~~_fE~2~!~~~_!~~~~~.

On prépare des entonnoirs garnis de papiers filtres le~ts,

des béchers secs sont placés en dessous.
Les bécher taréS contenant les 'éléments lourds sont alors décan­
tés sur les filtres de façon à passer le plus de liquide: ~possi­
blet
~aisser binn écouler, puis récupérer les solutions filtrées et
les verser dans un flacon de verre marron étiqueté "mélange al­
cool - bromoforme D~ 1,8" • Remettre les béchers en place. .
A l'aide d'un jet de· pissette (garnie d'alcool) laver les élé­
ments lo~ds dans le bécher, puis passer sur filtre. Laver en­
suite 5 fois· sur filtre, de façon à éliminer toute trace de bro­
moforme.
Les solutions de lavage sont récupérées dans le flacon de verre
marron marqué "Bromoforrae à récupérer".
Les éléments lourds sont détachés du filtre, en s'aidant si né­
cessaire d'un petit jet.de pissette et passés dans les béchers
tarés. Ceux-ci sont évaporés à basse température (500 maximum)
sous une hotte bien ventilée. Quand tout le liquide est évaporé,
passer à l'étuve à ljoo et y maintenir 48 heures. Peser après
une heure de refroidissement en dessicateur. Noter le poids dans
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la colonne c de la feuille d'analyses. Ce résidu, couramment
appelé "culot" est pIncé en sachet plastique, muni d'une dou­
ble étiquette intérieure et' :extérieure : "Culot - D > 1,8 ­
Echantillon nO ••• "

~_:_g~2~E~!~~~2~_~~_!~Y~~S_~~~_!!~2~~~~_!~~~!~~
Une série d'entonnoirs garnis de doubles filtres tarés

sont disposés sous les colonnes, des béchers secs en dessous.
Ouvrir lentement les robinets inférieurs des colonnes et laisser
écouler le liquide qui filtre. Quand tout est écoulé, réunir
les solutions filtrées d~s le flacon de verre marron étiquet6
"mélange alcooL - bromoforme D'.::::: 1,8". Remettre les béchers en
place.
A l'aide d'une pissette garnie d'alcool, entraîner sur filtre
toutes les fractions légères adhérant aux parois de la colonne
puis laver encore) fois sur filtre. Laisser bien égoutter.
Les solutions de lavage sont réunies dans le flacon de verre
marron marqué ltBromoforme à récupéror'''.
Les filtres sont placés dans des béchers numérotés, on les lais­
se sécher quelques heures à l'air libre, sous mne hotte bien ven­
tilée, puis on les place 48 heures dans une étuve à 60°.
Peser après refroidissement en dessicateur noter le ~oids du fil­
tre renfermant les fractions légères dans la colonne "c" et le
poids du filtre - tare dans la colonne "d".
Les fractions légères sont recueillies par brossage avec un pin­
ceau et conservées en petits flacons de verre (flacon~ d'antibio­
tiques) munis d'une double ét~quette intérieure et extérieure

"Fractions légères - D':::'1, 8
Echantillon nO • • • "
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r.1:ODE OPERATOIRE
III

ROOHES ET MINERAUX·

Separation Densimétrigue
des minéraux Lourds

F 408

CONDITIONS OPERATOIRES

- solutions : Bromoforme D: 2,9
Iodure de méthylène D' : 3,3
Liqueur de Clerici D: 4,0

à choioir selon ln séparation désirée
- colonnes : à pe~it reaervoir central
- récupération des fractions :

Lourdes : en bécher de 50 cc taré
Légères : par filtration sur papier bleu, puis

passage en bécher taré
- échantillon: quello que soit lu taille, le sécher à 105 0

SEPARATION DENSltlliTRIQUE

1_:_§~E~~~!2!?;

- fermer les robinets inférieurs des colonnes
- ouvrir les robinets superleurs
-remplir les colonnes de la solution choisie (14Qcc environ)

jusqu'à 1 cm du bord supérieur
- fermer les. robinets supérieurs

couvrir les colonnes de verres de montre
- aligner devant les colonnes des petits béchers de 100 cc

numérotés dans lesquels a été pesée la prise d'essai (20 g
généralement)
avec une spatule vibrante prondre une petite partie de l' é­
chantillon, 1 à 2 g, de façon à ne pas remplir la spatule
à plus de mi-ho.uteur

- faire tomber l'échantillon en pluie très dispersée sur le
centre de la colonne. Ltopération terminée recouvrir aus-
sitOt d'un verre de montre .

- passer à l'échantillon suivant. 'Lorsque la série de colon­
nes a été ainsi chargée, recommencer aussitOt, de la m~me

façon, jusqu'à épuisement des échantillons, ce qui néces­
site 15 à 20 paS8D.ges, soit environ 2 heures et demie.·

- lorsque les échentillons sont entièrement'; chargés d~s les
colonnes, ouvrir le robinet supérieur, le~ fractions lourdes
qui s'étaient réunies dans le bas de la colonne descendent
dans le réservoir central
lorsque la sépara~ion est bien accomplie, agiter légèrement
à ce moment, présenter sous le robinet inférieur un bécher .
d.e 50 cc marqué D..U numéro de l'échantillon et taré (colonne
Itb" de la feuille d'analy.se)
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ouvrir légèremont le robinet inférieur, la colonne de miné­
raux lourds s'écoule dans le bécher, aussitôt après on fer­
me.le robinet supérieur et ouvre complètement le robinet
inférieur. Faire en mame temps tourner la colonne pour dé­
tacher les grains pouvant adhérer aux parois du réservoir
centra.l. .

g_=_E!~;h~!2~

- fermer le robinet inférieur, introduire par le robinet su­
périeur un peu dG solution pour laver les parois du réser­
voir central, passer cette solution dans le bécher taré ­
si nécessaire, répéter plusieurs fois cette opération.

2_=_g~2~~~E~~;h~~_2E_!~~~g2_~~ê_f!~2~!2~~_1~~~2~

- décanter la solution du petit bécher taré dans des béchers
de plus grande taille où seront réunies toutes les solutions
identiques. Quand tous les béchers tarés ont été décantés,
les solutions récupérées sont placées dans un flacon étique-
té: "(solution utilisée) """ Il• • • • • • • • • • • • • • • • • • • D _ •••••

- verser dans les béchers environ 10 cc de liquide de lav.age,
choisi d'après la solution utilisée:

- alcool drms le cas du bromoforme
- éther pour l'iodure de méthylène
- eau pour l~ liqueur de Clérici

- bien agiter pour laver los grains, puis décanter dans un
bécher de plus grande taille

- recommencer trois fois l'opération
- les solutions décantées sont réunies dans un flacon étique-

té " (solution récupérée), , , "• • • • • . • • • • • • • • • • • • •• a regénerer
: ies béchers sont chauffés
une hotte bien ventilée, puis
ils sont placés. à l'étuve à

~ŒlLmmNTS .LOURDS

Ech. on N° ...

Si le lavage a été fait à l'alcool
très légèrement, à 50° maximum sous
lorsque tout le liquide est évaporé
105° •
Si le lavage a été fait à l'éther : les béchers sont évaporés à
température ambiante, sous une hotte bien ventilée, puis, lorsque
l'on ne perçoitplu8 l'odeur d'éther, placés dans une étuve à 105
Si le lavrYe a été fQit à l'eau : les béchers sont directement
placés a l étuve à 105°.
Après 24 heures de séchage, peser, noter le poids dans la colonne
" c" de la feuille d'D,nnlyse, puis faire passer les éléments lourd.
dans un petit fla.con de verre à double étiquette, intérieure et
extérieure :

D "/ •••••

·F 409
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~_=_g~2~E~E~!!2~_~~_!~y~g~_~~~~!~~2!!2~~_!~~~E~~
- placer sous les colonnes des entonnoirs garnis de double­

filtres tarés et en dessous, des béchers secs
- ouvrir le robinet supérieur, puis, très légèrement le robi­

net inférieur. La solution s'écoule goutte à goutte sur le
filtre .

- quand toutes les solutions sont écoulées et filtrées, les
réunir dans le flacon étiqueté " (solution utilisée) fi

• • • • • • • • • • • • • • • • • • • D~ •••
- avec une pissette laver les parois de .la colonne avec un

liquide de lavage choisi selon la solution employée :
- alcool dans le cas du bromoforme .
- éther pour l'iodure de méthylène
- eau pour la liqueur de Clerici

- le liquide de lavage s'écoule sur le filtre
quand la colonne est débarassée des éléments légers pouvant
adhérer aux parois, laver encore trois fois, ou plus si né­
cessaire, les éléments réunis sur le filtre

- quand le lavage est terminé, les entonnoirs, avec leur fil­
tre, sont placé debout dans des béchers de 250 cc forme hau­
te, portant le numéro do l'échantillon
les solutions de l~vnge sont réunies dans un flacon étique­
té " (solution utilisée) , ", "• • • • • • • • • • • • • • • • • • • a regenerer

Si ie lavage a été fait ..à l'alcool ou à l'éther : laisser lon­
guement sécher les filtres sous une hotte bien ventilée jusqu'à
ne plus percevoir l'odour du.liquide de lavage, puis placer dans

. l'étuve à 105 0

Si le lavage a été fait à l'oau : placer directement les béchers
dans l'étuve à 105 0

- après 24 h de séchQgo et refroidissement d'une demi heure en
dessicatour, peser le filtre-tare, noter son poids dans la
colonne I~", peser fil:tre + éléments légers, poids-7 colonne fi

- récupérer los éléments légers, détache~ avec un pinceau, ce
qui adhèrent au p2.pier, et les réUnir. dans un petit flacon d­
verre, muni d'une double étiquette, intérieure et extérieure,
portant :

ELI%1ENTS LEGERS
Ech. on . N0 •••

D < .
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[ REGENER.,~TION DES
SOLUTIONS DENSES ." SOLS - ROCHES - SABLES

Séparation Densimétrigue

F 411

1. - BROMOFORJ.\TE
Lors de séparations au mélange alcool - bromoforme, la

solution récupérée après décantation filtration est réutilisa­
ble presque indéfiniment à condition de r~ajuster la densité par
addition de bromoforme et de la conserver à l'abri de la lumière.

Les solutions de lavage à l'alcool renferment une pr~portion
non négligeable de bromoforme, nous récupérons ces solutions et
les lavons à l'eau à contrecourant - l'alcool est fixé et entra1­
né par l'eau, 10 bromoforme se dépose au fond du f~acon de lavage.

Appareil de lavage continu (croquis page suivante)
Il est constitué de deux flacons à tubulure inférieure,

de 1 l et 20 1 • . On aurait intér~t à utiliser des flacons de verre
inactinique. Une solution plus économique consiste à las recou­
vrir d'une épaisse couche de peinture noire, en ménageant, sur le
flacon de 20 l, une fenôtrè'de 1 à 2 cm de large, sur toute la hnu
teur.

Le fl[J.con "ail est placé à 1 m environ au-dessus du flacon
" C",' une-~ii'6üIürë-ëomportantun goutte à goutte "b" (tubulure
pour perfusion de sérum réeupérée en clinique) permet d'admettre
la solution à traiter par très petites quantités (réglage par pin­
ce de Mohr "g"), à rai-hauteur du flacon "clt

Le flacon laveur "e" comporte un bouchon supérieur, à troi
tubulures-ë~-ün-oouënën-Inrërieurportant un robinet. Ces deux
bouchons sont solidement fixés (ligature au fil de fer).

- L'eau de lavage, venant du récipient de garde Ithlt est intro­
duite sous pression.par la tubulure "d" dont l'extrémité est cour-.
bée de façon à obtenir une arrivée d'eau tangentielle et légère­
ment dirigée vers le bas. Ceci est nécessaire pour obtenir un
bo.n brassage.

- La tuyauterie d'évacuntion "e", de gros diamètre, est reliée
à l'égout.

- Le robinet "f" permet de soutirer le bromoforme régénéré.
- Un récipient de garde "h" de capacité supérieure à celle du

flaqon "c" évite en cas de panne sur la distr;i..bution d'eau, le
retour de bromoforme dGns la cnnalisation générale.

Fonctionnement
- La solution alcool _. bromoforme est placée dans le flacon "a'I.

La pince de Mohr "g" et le robinet "f" étant fermés.
- On introduit l'eau sous pression Par la t1X;Yi:l.Uterie "d" de fa­

çon à obtenir un brassage violent.

129



A~p.reil. "le. l~v..tJe c.ontinu 130
.• Lo/.o_,.' 1._0" /.!J t:..:I.. ... ,.~r;l!'n ~l"Dm~B7r"'e-Alc:.aD l



F 412

- En manoeuvrant le. pince "g" on introduit le mélange alcool ­
bromoforme goutte à goutte, en contrÔlant le débit dans l'ampou­
le de plastique lib".

- Le bromoforme régénéré se rassemble au fond du flacon laveur.
Quand il atteint uno hauteur de 5 à 10 cm, arr~ter la circulation
d'eau et soutirer par le robi~et inférieur.

Vérification du bromoforme récupéré
Effectuer une mesure de densité, on doit obtenir 2,8.

II. IODURE DE rJŒTHYLENE
Mélangé à l'ether. On distille l'éther dans l'appareil

dont croquis page suivante.
Le ballon de 2 l est garni à moitié avec la solution de

lavage, on ajoute quelques billes de verre et chauffe jusqu'~

atteindre 350 au thermomètre placé en haut de la colonne de Vi­
greux. On maintient à cette température tant que l'éther distil­
le.

Lorsqu'il ne s'écoule plus rien du réfrigérant on arrôte
le chauffage et laisse refroidir.

L'éther récupéré servira à nouveau au lavage lors des
opérations suivantes.

L'iodure de méthylène re stnnt dans le ballon est trans­
féré, en une ou plusieurs fois, dans une ampoule à décanter de
500 cc où l'on place 250 cc de liquide du ballon

et 100 cc de soude caustique à 100 g/l
agiter, laisser bien décanter, soutirer par le robinet l'iodure
de méthylène, que l'on conserve en flacon étiqueté "Iodure de
méthylène récupéré l1

• Vérifier sa densité.

III. LIQtŒl1R DE CLJJli]OI
Dans ~e ampoule à décanter de 500 cc, placer 200 cc de

solution à régénérer et 200 cc de soude à 100 g/l. Bienagi~Gr.
Laisser décanter, soutirer la liqueur de Clerici. La concentrer
en chauffant sur bain sable à 5000.. Concentrer jusqu'à revenir
à Densité = 4,0. ----

/
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CHAPITRE VI

pH ET RESISTIVITE

DES
EAUX - SOLUTIONS - EXTRAITS DE SOLS

- Généralités
- Tarage et utilisation du pH~mètre

- pH des sols
- Tarage et utilisntion du conductivimètre
- Vérification de la constante de cellule
- Correc~ion de tempérnture
- Calcul de la salinité
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pH Résistivité

Ces mesures étant les plus simples de toutes celles
effectuéeG au laboratoire, l'on est facilement tenté de ne pas
leur accorder su:é'fisamrilent de soins.

-Divers incidents nous ont conduit à fixer un mode opéra-
toire très détaillé et ~ placer sur les feuilles de travail une
"check-list" que l'opérateur doit pointer.
I. pH et Résistivité d es eaux

Les mesures sont 'effectuées dès l'arrivée des échantil­
lons au laborat·oire et ne peuvent guère ~tre rec.ontrÔlées par la
suite.

RESISTIVITE
Pour les mesures de résistivité, nous vérifions chaque

trimestre l'étalonnage de le cellule. Voir le mode opératoire
"Vérification de la consti),nte de cellule".

PRECISION
Le pont de mesure que nous utilisons (Philips ~ type GM4249)

est donné po~ avoir une précision :
~~_!~~S~~!!~_f (la plus fréquemment utilisée)
Erreur 1,5 %au milieu de l'échelle, croissant jusqu'à
3 %vers le début ou l~ fin de l'échelle

~~_!~~S~~!!~_!! (gamrùe 10
6)

Erreur 2,5 %QU milieu de l'échelle, croissant jusqu'à
5,5 vers le cl ébut ou 10.. fin de l'échelle •.

CHOIX DES FREQUENCES
Pour les eaw~ sumnâtres, de résistivité faible, on choi­

sit une fréqu~nce élevée (1000 c/s) car on pourrait craindre une
électrolyse aveq polarisation des électrodes, à plus basse fr~-

quence. ,
Pour les eau~ douces, de résistivité élevée, ce risque

n'est pas à craindre et l'utilisation d'une fréquence plus basse
(50 c/s) permet d'obtenir un meilleur équilibre.

REPETABILITE "
La section d'IIydro-Pédo10gie avait réalisé, en 1969, un

échantillon"d'''eau synthétique" obtenue par deux passages suc­
cessifs d'eau courante sur un füt de terre (sables tertiaires).
Chaque mois, trois échantillons étaient pris, filtrés et apportés
au laboratoire. L'opér~tion a été répétée durant quatre mois,
ce qui u donné 12 chiffres dont nous avons tiré:

pH moyenne 7,00 écart type
résistivité :3.655 i1 /cm " "

moyenne
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±±~=-=pH et Bf21s1ivité descs21utlons se 2212
pH eau'

La mesure du pH s'effectue sur une suspension de rapport
~ = 2,5, à partir de la terre fine séchée à l'air ambiant, et
d'eau permutée bouillie (pour chasser le CO2 éventuel).

Les mêmes mesures peuvent être faites sur sol frais en
estimant l'humidi~é de liéchantillon et calculant dÎaprès cette
teneur, le poids dléch~ntillon à prélever et celui de l'eau de
suspension.

pH KCl
Après détermin2tion du pH de lu solution aqueuse, on ajou­

te la quantité de KCl nécessaire pour aboutir à une solution en­
viron Normale. Le RCI sature le complexe échangëable en libérant
les ions Cl-. Le pH de la nouvelle-solution est alors mesuré
(il est généralement inférieur de 0,5 à 1 unité pH à la mesure
en milieu aqueux).

Toutes cos mesures, pH eau et KCl, sont faites en double,
à une semiine d 1interv[~lG. On tolère un écart':::;; 0,2 et pren.d
la moyenne. Si l'écart est supérieur à 0,2 la mesure est refai­
te une troisième fois, quelques jours après.

REPETABILITE
Un échantillon de sol sableux a été analysé 6 fois, en

5 mois (milieu aquGt~ uniquement) on a obtenu :
pH moyon : 5,35 écart type: 0,10

RENDEMENT
Un opérateur seul peut effectue:r chaque jour 80 mesùres

sur 40 échantillons de sol (40 pH eau et 40 pH KCl) ou 60 mesu-
res'sur 60 échantillons (pH eQu). .

PRODUITS ET ~~TERIEL m]CE3SlIlillS POUR 1000 pH DE SOLS
250 cc de solution étalon pH 7
250 cc de solution étalon pH 4
250 cc'de solution étnlon pH 9
2 Kg de chlorura de potnssium
2 électrodes doubles
65 fioles cylindroconiques de 125 cc
60 bouchons ~ inférieur 26 mm en polyvinyle
5 barreaux magnétiques 15 x 3 mm (enrobés téflon).
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i 11ûDE OPERATOIRE 1 EAUX SOLS

i____ 1._. · . .__
pH mètre .

, .Tar~ge et utilisation
ïndications pour "Tabussel te'

• < t -:---

1. - VERIFICATION "JT l1EGLAGE DU "0 MECANIqUE
Avant de br;~nchci.'" l t appareil vériÎier que l'aiguille sc

trouve bien sur 1::'. ,:~rgduation a de l'échelle supérieure (milli­
volts). Dans le cas contraire agir sur la vis située en bas du
c~~n. . '

.11. - METTRE SOU~__~2~lION en agissant sur l'interupteur en haut
et à droite de l'a~pareil. La lampe verte de gauche ~oit s'al­
lumer. Laisser l'appareil "chauffer" durant 15 minutes~

III. - VE'~IFICATIONS
.DUran,t" ïGtGmps de chal,lffagc eff~çtue:r UJ'le à ~e ~e~

vérifications $uivnntes, ett à mesure coqher d'~Q crQ~~'~a oase
correspondante sur le ta.bleau de la feuille de 1ravai~ :

- fil de masse: vérifier qu'il est fixé à l'appareil et. à l~
prise(htcrrc

- branchement électrodes :. vérifier que les fiches sont bien
enfoncées à fond et qu'il n'y a pas d'oxyda­
tion ou de sC,ls, en particulier sur le bran- '
chcmant dO'l'électrode au calomel

déboucha~e de l'électrode au calomel : enleve~ le petit bou­
chon de l'électrode, sur le côté

niveau KCl dons l'électrode nu calomel: vérifier que le
niveau du liquide atteint bien le tube de
calomel, si non compléter avec' quelques gout­
tos de la solution saturée de KCl.

IV. - ETALONNAGE

!~~~~~~~_<!~-Q
Les électrodes n'étant pas br2nchées (commutateur de

droite sur l'une des positions "0"), agir sur le bouton "zéro"
de façon à amener l' .:.'.i~uille en face du "0" du cadron, gradua­
tion rouge. En passant le commutateur de droite sur l'autre
position fia", J!aiguille doit rester sur s.a position O. S'il en
était autrement, il fO-udrrti t refaire le ~'O" mécanique (après
avoir éteint l'appareil).- .

~~ê:!~~ê:~~_E!:L7.
- plonger les électrodes dans la solution tampon "pH 7"

passer le commutateur de droite en position "M 2"
- agir sur le bouton l' standardisation" pour améner l'aiguille

très exactement sur le chiffre "7" de la graduation pH
" remettre le commutateur en position HO"
" enlever les électrodes de la solution tampon ~t les laver très

soigneusemeAt très longuement.
1.36



V. - CONTROLES

- plonger les électrodes dans la solution tampon "pH 4"
- placer le commutateur en position "M 2"
- l' aiguille doit indiquer une valeur comprise entre 3,9 et 4,1

de la graduation pH. Le noter sur la feuille de travail
- placer le commutateur en position lia"
- retirer les électrodes, les laver soigneusement et très lon-

guement
- les plonger dans l~. solution tampon "pH 9"
- placer le' comnlUtateur en position "M 2"
- l'aiguille doït indiquer une valeur comprise entre 8,9 et 9,1

de la graduation pH. Le noter sur la feuille de travail
- placer le comLüutateur en position 110 11

- retirer les électrodes, les laver très soigneusement et très
longuement.

N.B. :=-sr les valeurs indi~uGes par les contrÔles étaient différentes
de celles qui sont indiç~ées ci-dessus, prévenir aussitÔt le
chef de laboratoire.

- veiller à ce que le commutateur soit sur la position "0" à cha­
que fois où les électrodes ne plongent pas dans une solution.

- après passage duns una solution tampon les électrodes doivent
être lavées plus soigneusement et plus longuement qu'entre deux
échantillons.

VI. - MESULms
Après chaque mesure laver les électrodes d'un jet de pis­

sette et les égouter avec une feuille de papier absorbant avant
de les placer dans l'éch?ntillon suivant.

VII. - AERES ARRET DE jJ' APPAR.m

- remettre en place le bouchon de l'électroqe au calomel
- placer les électrodes dans un bécher d'eau distillée
- cocher les cases correspondGntes de la feuille de wavail après

avoir effectué chacune de cos opérations.
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1
jr1éthode
!d'.An2-lyse

1

!pH Eau
!.

SOL S

et KCl

l

Echantillonner soiGneuGer~(:mt1 au partiteur, 40 g. environ de terre
fine; Pusser dans un plate2,u de plastique, bien mélanger, étaler en

couche régulière et prélever, pur points, en suivant diagonales et

médianes, 20 g. de sol.

Ph DANS SOLUTION D'EAU

Pla('er l'échantillon dans une fiole cylindro-conique de 125 cc

Ajouter 50 cc dJoau permutée bouillie et bion refroidie.

Boucher; bien agiter.
Aligner los fiolos sur la paillasse et laisser en contact 3 h. en

agitant de temps à autre

Mettre le pH mètr0 au chRuffage 1 h. avant les mesures.
Après 3h. de contact, étalonner le pH mètre de la façon indiquée
sur la feille ùe travail.

Les échantillons de sol sont débouchés au moment de la mesure et_... .
placés sur un agitateur magnétique, sous le pH mètre.

Agiter, introduire les électrodes avec précautions de façon à ce

qu'elles soient suffis2lli~ent in~1ergées.

Mettre le bouton du pH mètre sur la position mesure

Attendre que l'aiguille s05_t suffisc.mment stabilisée pour faire la

lecture.

Ph EN MILIEU KCl - N

Après avoir effectué la lecture ci-dessus, ajouter une mesure ..

(3 g,79) de KCl cr~a~lisé ( ce sel est conservé dans l'étuve, le

sortir de l'étuve et le laisse~~refroidirdans un dessic§~~ur 3 h~

avant les mesvxes, c'est à dire aussit6t après avoir mis les é­

chantillons au contact de l'eau)

Agiter 3 minutes
Effectuer la nouvelle lecture ~ •• / ••
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II

l'T.B. Dans tous les cas, vérifier entre cb.é~quG éch:mtillon que

11 aiguille revient bien exactGI:lent sm' la graduation 0

de l'échelle supérieure ( graduation rouge) soit le 1 de

l'échelle des pH : d21ls le cas contr2.i:r,:Lil fau~ refaire

11 étalonnage, et le noter dans 12, colorL11.G "Observations Il
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Conductivimètre
Tarage et utilisation

du pont de mesure
Philips

. '1 I~ODE OPERATOIRE EAUX . SOLS

F 396

._------_._--

Mettre l'appareil sous tonsio 15 minutes avant les mesures

1. - VERIFICATIONS. A .}llF:G':BCTUER

Durant le temps de chauffage, effectuer une à une les vérifica­
tions suivantes, et, à mesure, cocher d'une croix la case cor­
respondnnte sur la feuille de travail
- ~il de masse : vérifier qu'il est bien fixé à ~appare~l et à

la prise de terre
- branchement de la cellule : vérifier que la cellule est bien

branchée sur les bornes B U 2 et B U 3 et que
les fiches sont bien enfoncées

- levier placé à côté des branchements de cellule : vérifier
qu'il est en position vers le bas.

II. - TARAGE
L':'appareil ét,.,ntsous tensiàndepuis 15 minutes, placer

le commutateur (en haut à gauche de l'appareil) sur la position
"cheè)k" à l'aide dû bouton situé en bas et à droite de l'appa­
reil. Rég1er l'équilibrage du pont de manière à avoir sur le
tube indicateur la 3UJ;'faco sombre la plus grande possible. Agir
également sur le bouton Il sensitivity" en haut à droite de, l' ap'­
pareil pour que l'image du tube indicateur soit la plus nette
possible, sans diminuer la sensibilité de l'équilibrage.

Quand ce réglage est obtenu l'aiguille doit se trouver
exactement au milieu du cadran, sur la graduation 1 de l'échelle
II.

Si on n'arrive pas à cela, agir sur le bouton de correc­
tion du "0", en bas, à gauche de l'appareil.

III. - MESURES

retirer la cellule de son flacon d'alcool, bien laver à l'eau
permutée, essuyer l'extérieur du tube (ne jnmais toucher aux
faces platinées de la cellule) avec un papier absorbant

- plonger la cellule dans la solution à examiner - agiter pour
homogénéiser et pour détacher des faces internes les petites
bulles d'air qui c.ur8ient pu s'y former
si la feuille d' ancüyse porte la mention Il ea-q. douce" mettre le
levier de droite sur la :eréqucnce 50 - pour "eau saumâtre" pla­
cer le levier sur la fréquGnce 1000
pl~'cer le commutateur s'ur la gamme 105 pour les eaux: douces ou
10 pour les ea~ satunâtres, puis, en tournant le bouton en bas,
à droite de l'appareil chercher à obtenir, sur le tube indica-



teur la-Surface sombre la plus grande possible, si l'Oh n'y
parvient pas plo.cer le commutateur sur une go.mme infériev.re ou
supérieure

- lorsque le résultat Gst obtenu, lire la graduation indiquée par
l'aiguille sur l'échelle l ou II, selon l'indication portée à
côté de lu gamme, sur les plots du commutateur

- inscrire ensuite sur l~ feuille d'analyse
- la fréquence utilisée
- la gamme employée
- l'échelle où Gst faite la lecture

la lecture

IV. - TEMPERATURE .
Pendant que sefait lu mesure de l'échantillon suivant,

placer un thermomètre dQns le premier bécher, et laisser se sta­
biliser le temps.d'lillc masure, noter la température sur la feuil-'
le d'analyse.

V. - ARRET DE L' APP.APC:3IL
Après arr~t de l'appareil bien laver la cellule et la

placer dans un f+acon contenant de l'alcool, ceci empêche les
moisissures cio proliférer sur le. cellule.
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CORRECTION DE
TEr;IPE1:1ATURE EAUX ET SOLUTIONS

-------- --_._-------
Résistivité

Résistivité
,

20°C = résistivité à t o coefficient t1 g/20"a x
" " 25°C = " " t o x " "g/25"

TEMPERATURE oC COEFFICIENT COEFFICIENT
"g/20" "g/25"

20,0 1,000 0,899
20,5 1, 010 0,909
21,0 1,020 0,919
21,5 1,032 0,929
22,0 1,042 0,939 .
22,5 1,055 0,949
23,0 1,063 0,958
23,5 1,076 0,969
24,0 1,084 0,980
24,5 1,098 0,990

25,0 1,104 1,000
25,5 1,122 1,010
26,0 1,127 1 ,021
26,5 1,137 1,031
27,0 1,149 1 ,041

27,5 1, 160 1,051
28,0 1, 173 1,060
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r
- CALCUL D' APRES LA

RESISTIVITE EAUX - SOLS

saJ,inité

RESISTIVITE
Le calcul est indiqué sur la feuille d'analyse, le coef­

ficient de correction de température est pris sur le tableau pa­
ge suivante, on nous demande géneralement de ramener les résul­
tats à la températuro de 20°, plus rarement à 25°

SALINITE
On applique la formule ••

salinité en mg/l - K

Résistivité à 20 (ou 25°) Ohm/cm

F 414

Le tableau ci-dessous donne les valeurs de K à 20 et 250 par
plages de résistivité :

K
Résistivité 20°

1
25°

L 1200 758 544 684 207
1200 à 6000 769 574 694 156.
6000 à 20000 947 658 854 788

> 20000 1 368 079 1 231 301

,.
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VERIFICATION DE LA
CONST~~TE DE CELLULE EAUX - SOLS

Résistivité

Une fois par trimestre, vérifier la constante de la cel­
lule utilisée o

- Préparer deux solutions à partir de KCl séché 24 heures à
l'étuve à 1050 et d'eau bidistillée

KCl N/50 : 1,491 g, dissoudre à l'eau, faire volume à
1 litre.

RCI N/100 : 0,7455 g, dissoudre à l'eau, faire volume à
1 litre.

- Tarer l'appareil comme d'habitude, puis, en utilisant la
fréquence 1000 c/s, effectuor 4 m~sures de chaque solution, sur
4 pr~lèvements différents. Les écarts de mesure doivent être
inférieurs à 1 %'.

- En se rapport3nt au t~bleau ci-dessous, calculer la constan­
te de cellule :

constante = Résistance spéc1fig ue' OQglL cm dEL.1-a sol_ KCl
Valeur en Ohm/cm mesurée sur cette solution

F 413

- Résistance spécifi~ue Ohm/cm des solutions de KCl

Température de KCl N/50 KCl N/100la mesure'

20 400 782
21 392 766
22 384 751
23 376 73'6
24 369 '721
25 362 708
26 355 694
27 348 681
28 341 668
29 335 656
30 329 644
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CHAPITRE VII

Ln~ITTIS D'ATTERBERG

-'Liquidité

- Plasti"Cité

- Retrait



PRINCIPE

!
!GENEH..ALITES
!

SOLS

!Limites d'Atterberg-
1Liquidité-Plasticité-Retrait

constantes physiques marquant les seuils entre différents
états d'un sol:

- liquide
- plastique
- solide avec retrait

solide sans retrait.

Ces seuils se définissent par la teneur en eau (pourcentage
par rapport au poids de 301 sec) qui les amènent d'un état à
l'autre:

- Limite de Liqtudité = passage de l'état liquide à l'état
plastique

- Limite de plasticité= psssage de l'état plastique à l'état
solide avec retrait

Limite de rotrait = passage de l'état solide avec re­
trait à l'état solide sans retrait

ECHANTILLON UTILISE

pour
USA,

On part de sol séché à 1100, puis les mottes sont écrasées
que la totalité de la terre passe au tamis de ~ 0,5mm ( aux
on utilise le tamis de O,416mm).
On doit disposer alors de 200 à 250g d'échantillon.

CADENCE DE TRAVAIL

Un opérat~ur peut traiter 4 à 5 échantillons par jour.

MATEREIIJ NECESSAIRE
§9I'o.nde

-Appareil de cass 1 ct ses acessoires
-56 boites à tare

F 1.11.
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!
nJlODE
!

!
OPERATOIP..E! SOLS

!
1
jLimites dlAtterberg
jLiqUidité - plasticité

l

On utilise l'appareil de cassagrande (voir croquis), équipé
d'une coupelle lisse pour les sols argileux

- d'une coupelle rugueuse pour les sols sableux
Cet appareil ost fabriqué p~r la Société d'applications mécaniques
et optiques, 47 rue de Bagneux - Montrouge)

PREPARATION DE LA PATD

On pèse 70g d~ sol séché (voir généralités) que l'ondépose
sur une plaque de verre- On ajoute de l'eau distillée par.
petites portions, en malaxant la terre jusqu'à obtenir une
pâte pr3squo :flu.ide. Laisser reposer ~-h.

- Gnrnir 1/3 du volume de la coupelle de cette pâte sur une
épaisseur de 1 cm environ. (voir croquis).
On trc1.Ce dans cotte pâte un sillon à l'aide de l'outil prévu
(plat pour 108 sols argileux ou de section triangulaire pour
les sols sableux)
La cOls?olle est ?~ors placée sur l'appareil et, en tournant
la manivelle (2 tours/seconde), on applique des chocs à la
coupolle jusqu'à ce que le sillon se referme sur une longueur
de 12 nlln environ.

Si la .pâtc a été confectionnée de fàçon convenable, le nombre
de coups necessaires doit être compris entre 15 et 20.
Si ce nombre es+: supérieur à 22, on doit ajouter de l'eo.u et
malaxer à nouveau pour obtenir une pâte convenable.
Si co nombre est inférieur à 15, il faut laiBser évaporer
l'eau suffisamment longtemps ou mieux refaire une nouvelle
pâte, car on ne peut pas ajouter de la terre sèche à une
pâte trop liquide.

Lorsque le nombre de coups nécessaires à la fermeture du sil­
lon est compris entre 15 et 20 on prélève de part et d'autre
de la rainure, un échantillon de 10 g environ qui est placé
dans lliîe boite à pesée ( tarée) et fermée aussitet.

On réunit la terre restant qU8 l'on malaxe un certain temps
peur la sécher un peu, puis regarnit à nouveau la coupelle
CO~TIe précédc!~18nt.

On ol')èro un nouvel essai qui doit d Jnner un nombre de coups
plus-élevé et on prélève un nouvel échantillon.

F 112
On f:}.it ds cotte façon 5 essais dont le nombre de coups
s'étale do 15 à 35.
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F 113

Les -·5 boites sont alors pesées et placées ouvertes dans une étuve
à 105°.

La pate restant est alors roulée sur plaque de verre pour ac­
célérer s~ dessication.

On forme un fuseau qu'on amincit progressivement jusqu'à ob­
tenir un cylindre plein de 0 3mm environ (vérifier par comparaison
avec la jauge prévue).

- si le fuseau se désagrège aV~lt d'atteindre ce di8~ètre, hu­
midifier la pâte et recommencer un nouvoau fuseau.

-si le fuseau, arrivé à ce diamètre, reste plastique, continuer
à rouler la pâte pour la déssecher davantage.

- La Limite de plasticité est atteinte lorsque le fuseau, long
de 5 à 6 cm, se sépare en tronçons de '1 à 2 cm et lorsque son
diê~ùètre atteint 3 mm.

Les morceaux de fuseau sont réunis dans une boite à pesée (tarée)
que l'on referme aussitCto
Qpérer un 20 essai de la même façon.
Yeser les 2 boites, P'ùs les p1acer, ouvertes, dans une étuve à 1050

Après 2~b de dessication, peser les 7 boites à tare; porter tous les
poids sur la feuille de travail et effectuer les calculs indiqués.

Limite de Liquidité. Porter sur le graphique, à droito de la feuille
de travail :

- en ordonnées le %d'eau fixée lors do chaque essai
- on abcisses le nombre de chocs

Les 5 points ainsi déterminés doivent se trouver sur une droite
( on admet 4 pointe) •
L'intersection de cette droite avec la ligne de 25 coups définit
la LirÜ-ce de Liguidité 0

Limite de pl:-.Lsticité 0 On prend la moyenne des 2 essais qui ne doivent
p2.S différer de plus de 2%0

1;)0
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i GENERALITES ! SOLS
1 !

!
!L~mite de Retrait
!

Définition
La limite de retrait est la teneur en eau à partir de laquelle
le volume dl un sol cesse de di:','inuer quand sa teneur en eau décroit.

PRINCIPE DE LA MEsm~E

L'échantillon est hœ~difié de façon à obtenir une pâte (teneur

en eau superleure de 10% à la lirrite de liquidité); après gonflage
de 2 h, on confectionne une éprouvette en remplissant une coupelle

de volume connu.
Après pesée, l'éprouvette est s8chée à l'air durant 5 h puis à

l'étuve durant 16 h.
Une nouvelle pesée permet de connaitre la quantité d'eau perdue.
Le volume de l'éprouvette est ensuite déterminé par déplacement
de mercure.

Avec ces données on peut calculer :

Limite de retrait = Eau perdue (en g) - retrait ( en co)
x 100

Poids sec ( en g)

échantillon,les écarts doivent

relative et on prend la moyenne e
- on effectue3 mesures sur chaque

~tre inférieurs à 10 %envEleur

%ont 8té éliQinés; si on

serait de 20,411 et l'écart

REPRODUCTIVITE DE LA r.J.ETUODE
9 essais d'un m~me échantillon ont été effectués (3 séries de

3 essais en 3 jours difforents);pour une teneur moyenne de

19.773, l'écart type est de 1,160
3 chiffres differents de plus de 10
en tenait compte, 1& teneur moyenne

type de 3,526.
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REND]}IENT
- Un opérateur peut effoctuer 4 échantillons par jour (12 détermina­

tions)
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MATERIEL NECESSAIRE

- Une plaque de verre de 20)(20 cm pour préparation de la pâte.

- Spatule et réglette métalliques.

12 coupelles ffi&talliquGs (de ~ = 45 mm; h = 12 mm (Vol.environ 17cm3
Un disque de plexiglas ~ = 80 mu épais de 5 mm portant au centre

3 pointes en forme de tri2ngle équilatéral de 25 mm de côté desti­

né à raser le mercure.

- Une plaque de verre de 20 )( 30 cm montée sur 4 vis permettant de
la placer bien horizontalement.

- Un couvercle de boite de pétri de ~ 10 cm où slopère le remplissa­
ge au mercure des coupelles.

Un cristallisoir de ~ 50 mm et h. 40 mm.

PRODUITS NECESSAIRES

- 1 kg de mercure

- 1 tube de vaseline
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1
IHode opératoire
!

SOLS

Limite de retrait

cette dernière
. ,t·A"

d'analyse)

jI 105

on opère sur un échantiJ_lon passant au tamis de 0, 4rnm et séché à

l'air

- peser 70 g de sel sec faire une pate en ajol~bant la quantité

d'eau correspondant ~ la limite de liquidité +10 %. Bien malaxer

sur une plaque de yerro et laioser gonfler durant 2 heures •

les coupelles sont nU:Jerotées , tarées et le volume a été

determiné par peséE pleines de mercure.
pour faciliter le retrait de l'éprouvette enduire l'intérieur des

coupelles d'une pellicule de vaseline
garnir 3 coupelles de chQque échantillon en opérant par tiers et

tapant l'éprouvette de façon a éviter toute inclusion de bulle

d'air. Remplir les coupelles jusqu'à débordement et enlever
l'excès en arasant avec Q~e règle métallique.

- nettoyer soigneusement l'extérieur des coupelles pUis les peser

aussitÔt _. ( colonne c de la feuille d'analyse.)
- laisser secher les coupelles à l'air durant 5h puis les placer

dans une étuve à 105 0 durant 16h environ ( ~~e nuit)

- sortir les coupelles de l'étuve, laisser refroidi.:·en dessicatE:ur

et peser ( colonne d de la fouille d'analyse)
- l'eprouvette de sol sèche est l~etirée de la coupelle et plac{§}e

sur une plaque de v~rre

- la coupelle est remplie a ra8 bord de mercure et l'excès chassé

par application de la ylaquette a 3 joints, puis elle est placée

dans un cristallisoir tQ~d ( colonne f de la feuille d'analyse)

- l'éprouvette est alors posée sur le mercure puis plongée dans le

liquide à l'aide de la m~me plaquette a , joints

les opérations sont effectuées sur une surface bien horizontale

et l'éprouvette maniée avec grandes précautions.
- le cristallisoir contenant le mercure déplacé dans

opération est alors pesé ( colonne g de la feui:le

Une fois les meSUX'AS terminéGs casser l'éprouvette pour verifier
qu'il n'y avait pas d~inclusion de bulles d'air.
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=

Conploxo échQngenble

For libre ot fncileoont soluble
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CHAJ?ITRE l

COillElexo §chnngeable

Dans ce chapitre, nous décrivons IGS méthodes utilisées
al pour l'analyse dos sols ni calcaires ni salés

divers Qodes do DisG on solution ( percolation ou extrac­
tions successivos )
divors Dodos do dos~ge ( volUBétriG, colorimétrie, photo­
rJétriG de flC'..li.1L'..o )

bl pour la détGr~ination ùos sols solubles dans los sols calcaires
ou salés.

.. .., . t"~,
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! GElffiRALITEf1
!-

! SOLS
1
ini calcairos ni salés
!
! Complexo échangeable

3
F 460'

Nous utilisons pour cetto détermination la méthode mise au point
par le Laboratoiro O~STOM do Bondy ot décrite par PELLOUX :

Déplacement des entions échangeables par l'acétate d 1 arrrrùonium
Saturation de l'ensomble dos sites d 1 échange ~ar chlorure de
calciULl
Déplacement du Ca fixé par 10 nitrate de potassium.

Nous avons adopté, pondant des a...l'lllées, l~ systène de percolation
sur colonne après dilution do l'échantillon avoc du quartz. Mais nos
chiffros de capacité d'échange sont généralement inférieurs à celU de
Bondy. Nous avons ess~yu divors systènes dans l'espoir d'obtonir des
chiffres plus élevus :

a - percolations on fl;:'..cons do plnstiquo .obt~és par un disque do pn­
pier filtro puis entro 2 disques.de foutre. Cela ne nous a p~s don­
né de résult~ts plus élovés,mais par contre, nous a aQené de nom­

breuxinconvénionts : bouchago dos filtres et prolongation, durant dos
temps très longs, do ln porcolation (parfois plusieurs jours nu

lieu de 3 h sur colonno).
b - Nous avons égD-lor.:ent ess2..yé d'opérer le déplacorn.ont des basos é­

changeables ct la dôtor~!ination dos capacités d'échange sur 2
prises différontos : là aussi, nous n'avons pas obtenu de résultats
plus élovés.

Actuolloment, nous opérons
sur 2 prises différentes bases échnngoables et capacité d'échange
dilution de l'échQrrGillon avec de la pâte de cellulose.
extractions successives, en bocher, par do petites quantités do
réactif qui sont ensuito soigneusement décantéos sur filtre. Nous

avi0ns craint qu'uno partie de l'argile passo dès 10 début sur fil­
tre et' fausse le résultnt mais il n'en est rien: cette quantité
d' nrgile est extr8EIŒlünt faibIG et d'autre port, olle est pariait0­

Qont en contact avoc los solutions.



Mais encore là, nous r0trouvons à peu de chose près, nos chiffro~

habituols. Nénr~loins, nous avons l~aintenu cette façon d'opérG~ car le
contact échantillon - ré~ctifs nous se~ble bien moilleur que dans les
colonnes, les souilluros sont plus facilement évitées et liopération
est plùs aisée.

Enfin, nous avons poussé au maxim1J.Ll
- la reproduction dos opérntions dans leur moindres détails
• l'exactitude et 10 soin apportés dans la confection des diverses so­

lutions salines
la précision des méthodos dG dosage des éléments extraits

... nous utilisons le. pete da cell1..ùose Durieux et les filtres Il Sf:'nS

cendres Il (qui sont abs61œ:..ont exempts de Ca).

EXPRESSION des RESULTATS.........----~--~--=--.~-
en milliéquivclentpour 100 g de sol séché à l'air à teQpérature
anbinnte.

REPETABILITE
Un grand nombra d'essais effectués sur un échantillon sableux,

nous ont donné los écart-typos suivants :

Ca teneur Doyenne 1;87 E1Og. écart type 0,13
Mg Il Il 1,34 Il " " 0,12
K " Il 0,22 " Il Il 0,12
Na Il Il 0,06 " If " 0,-009

Capacité
Ci 'échange Il Il 6,12 Il Il Il 0,51

RENDEr-lENT
par percolations sur colonnes, un opérateur pout traitèr 60 éch~n­

tillons par seQaino s par extractions successives, 40 seulement; les
détenJinations d'éléments se font à la cadence de 30 à 40 à l'heure.

F 461



!
IPRODUITS et
!

!
JYlATERIEL!

!
1
!Complexe
1
!

SOLS

Echnngenble
l,

PRODUITS et MATERIEL Ï'TEtCE.§SAI~LES pour TRAITER 1000 ECMNTILLONS

l - Extraction par percolQtion sur colonnes

Produits

Matériel--------

24 kg Acûtate d' 8.r;~j.:lonium
25 l Acide chlorhydrique
47 kg Chlorure de calcium
21 l TricthanolD.mine
50 kg Nitratè de potassium

70 Raviers de pr6lèvement (plastique 10X15x2,5cm)
84 Bechers de 50cc forme basse en polyéthylène souple
70 Colonnes de percolation
40 Boites de pétri de ~ 60mm (couvercles de colonnes)
70 Fioles jaug~cs de 250 cc
70 Fioles jaugées de 500 cc

350 Pilluliers plastique (tubes Caubèro nO 337)
350 F1Qcons plastique de 250 cc

2 Bechers de 5 l
2 Capsules porcelaine de 650 cc

II - Extractions successives on becher

Produits 24 kg
47 kg
21 l
50 kg

1 ,100 kg
1200

Acétate drru1Jl~onium

Chlorure de calciUJjJ,
Triéthanolamine
Nitrate de potassium
Petto de cellulose Durieux
Filtras s~~s cendres ~iltration courante ~185

Matériel

F 462

48 Raviers do DrélèvoQcnt (plastique 10X15x2,5cm)
44 Bochors de 50cc forne basse en polyéthylène souple
50 Entonnoirs verre tige courte ~ gO mrù .
50 Verres de montre ~ 70 mIl
50 Verres de nontro y5 go mn
50 Bochers de 250 cc forme haute
50 Agitnteurs Qetul recouve+ts de plastique l : 17 CQ

2 Eprouvettes graduées de 100 cc
4 Piscettes plastique de 1 l

350 Pillulicrs plQstiquos (tubes Caubère n0337)
350 Flacons plnstique do 250 cc

4 Bcchers pl~stique de 600 cc



III - Dosage des b~ses

tion o.to~que

3,5
1, 6
1,0

Gch~nge~bles par photonétrie de flaLlil0 ou absorp-

Bouteilles oxygèno
Bouteilles acétylène
Bouteille hydrogène

Reeder
pH 9,5 à 13
pH 6,5 à 10

IV - Dosage des buses éch;lngeo..blos pur coraplexor.1étrie (Ca, .. Mg) ct

photométrie de flo.mr:le (Na, K)

6 l Triéthanolamine
0, 150kg E;D.T.A.

4 g Réactif de Patton ct
15 0 Bande papier réactif
15m Il " Il

7 l Acido nitrique
141 Acide chlorhydrique

1 g Potasse caustique
200 g Chlorure de sodiun

11 l Al:1L::oni2que
2,500 kg Bv~fute ferreux tcc~~ique

600 G Cyo..nurc de potnssiuo
1,2 g Noir ériochro~c T

V - Capacité d'éch2llge - Dosnge de Cn et Cl par colorimétrie au Tcchnicor.
--------~.~~_-_._._--------------------

6 l Dio-chylruiline
20 g CYQnure de potnssiurl

3,5 g Phtaleine cooplexone
600 g 3ulfnto ferrique et d'aoooniunl

14 l Acide nitrique
5 g ThiocY2nQte wcrcurique
1 kg Acét~te de sodium

Tubes de ponpe Tochnicon :
7 ornnge 3 bleu
3 noir 8 violet-blQnc
2 orange-violet 3 vert
2 rouge 2 violét
2 ble.nc

VI Capncité d'éch~nge - Dosage volttootriquc de Ca (com.plexo~étrie)

F 463

et Cl- (Volharcl )

5 l
6 l

100 g
2 g
1 g

15 r;).

100 ~
16 1-

3,5001
30 l
25 l

ALIIJ.Onia.que
Trie-chanolnr.1ine
TI.D.T.A.
RéQctif Patton ct Reeder
Potnsse caustique
Papior rôactif pH 9,5 à 13
Chlorure de sodiun
Acide nitrique
Nitrobenzène
Solution titrée de nitrate d'argent N/20

il " sulfo cyanure de potassiun N/20
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1 PREPARA'~'ION' ~I 0 l '
l ' •.' J 8 11 DU QUARTZ : ,
, r ,
. -1- ,

1 1
: Complex. échangeable 1
! !

-' Sécher à l'étuve à infra-rouges du sable d'Azaguié

- Le passer sur une colonne de deux tamis de 1,5 mm et ~(mm

On récupère seulement la partie restante entre les deux
tamis.

- IJe sable est ensui te lavé sous circulation d'eau.

- ~lacer ensuite 7 environ 3 kg de sable dans un bécher de
10 1. avec 3 1. d'acid~ chlorhydri~ue. Chauffer au bain
de sable pendant 24 heures en agitant de temps à autre.

- Décanter l'acide, laver à l'8au 7 remettre à chauffer sur
le bain de sable pendant 24 heures avec l litre d'acide
chlorhydrique et 4. litres d'eau. Décanter l'acide dilué,
laver longuement sous circulation d'eau.,

- Lav\~r encore :1 fois par décant21.tj.on avec de l'eau permutée
bien égoutter et '!üaccr dans de grandes capmües de por­
celaine.

Calciner le s2:.b18 ainsi lavé à 1.000 0 pendant toute une
journée.

- Après refroidissement conserver en flacons de plasti~ue.

8



'-----_._-----,-----------, ----,, ,
PREPARATION , ,l ,

j)ES SOLU-rIdNf~: SOL S i
l ,-_._-,--------_._--------- ,
, 1, ,
: Complexe Echangeable :, ,

- Peser 1,542 kg d' acét8.t(~ cL' ammonium cris"Grollisé 0

- les plac8j.' düns le baril de )0 litres

ajouter de l'eau permu:;(ü jusqu 1 an repère de 20 litres

- placer sous l'agitateur et agi~Gr jusqu'à dissolution
complète.

- st i.l rer3tc dans le 2 0 b<>1'11 de l' <''l,cétr1te d' nmTIlon1um de la
sériepr~.édunte7 le joindre ~ celui qui vient d'être pré­
paré et bien ë2.giter ponr homogénéiser la solution.

- vérifier le pH qui doit être à 7,0

~.:?-_._l~_J?_i.GS'l~L~ aj onter qnclqn.es f~outtes d' acid(~ acéti­
que en agitant .iusqu'à descendre à 7,°

?2-__ le _,l?~.:::~_~_.s:._~.J..9_._aj outer quelques goutte s d' ammon.iaque
en agitant jusqu'à atteindre 7,0

Chlorure de calc j_um /\./ N 9 tamponn6 à pH 7

- placer le grand baril sous l'agitateur

- peser 2,572 kg de chlorure de calcium (Ca C12 , 2 H20) et
les placer dRns le baril. Ajouter de l'eau per~ltéé jus­
qu'au 1 0 repère ( ~:~) litres). Agi ter jusqu'à dissolution
compl~~t..::.

- pendant ce temps, prépa.rer <.lans un bécher de r5 litres le
mél<:\nge s1.üvant :

bien .giter.

Eau
Triéthanolamine
Acide nitri'1u(~

:5 .l)UÙ cc
r)2~) cc
175 C0.

46

- quand le chlorllre de calcium est (::ntière"ent dj.ssous,
ajouter, sans arr~ter l'agitateur, le mélange BRU, Trié­
thanolamine 7 Ecide nitrique. Conplé+;er ens1ü te avec de
l'eau permutée .iusqn' ai:!. repère de :55 I,i trG8.
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s'il restait dans les réservoirs de l?(~rcolatton du chlorn-
•re de calcium N d'une opération précédente l'ajouter \ Qe

moment dans le baril. Bien agiter pour homogénéiser la
solution.

- sans arr~ter l'agitatellY.', tntrodl1i.re clans la solution, les
électrodes fuI pH m~trG

- on doit avoir nn pH de 7,O

Si le pH est 2__iJÜ
ajouter goutte à isoutte de l'acide ni triqu,e di­
lué an 1/2 jUS(}l1 I:~ a tte indre 7,0

.Si. le .J2..1L_C?_s'b _~ 7 ,ü
ajouter goutte à goutte de la triéthanolamine
jusqu'a, atteindre 7,0

Chlorure de Calcium ,/'o./N/50

Peser 51,4'5 g de chlorurd de calcium, les placer dans le
baril, aj outer do 11 eau permutée jus qu' (-1.11 repère de '35 li t:re s
l:lien agiter pour t,)ut dissoudre. Ajouter alors la solution'
de Ca C12 N/5 ù pouvant rester d~1s opérat Jon.s précédentes. ,
:Hen agi'Ger -pour horl1 ogéné:Lser. Vérifier le p'{ qni doi t ~tre

de 7,0

8 i le .-P..F!.~t,2..l&
ajouter goutte à goutte de l'acide nitrique dilué
au 1/2 juSq11' à a.tte indre 7,0

8i ..!e_ pH est < 7,0
aj outer gOl1ttd à gontte de la triét~18nolamine

jusqu'à a'ste i.ndre 7, Ù

Nitrate de Potassium .~ li!'
kg

- Peser 3,555 de nitrate de potassium les placer dans le
baril, ajouter de l'eau permutée jusqu'au repère· de '35 L

- agiter jusqu'à, dissolution complète

- joindre alors la solution pouvant rester de la série pré­
cédente, homogén~i~er.

- Vér.i.fier le pH qui doit ~tre de 7,0.

Si ,le p:{ est > '~

ajouter ~outte à goutte de l'acide nitrique dilué
au 1/2 ,jusqu 1 à D.tte indre 7,0

8i ·le pH est ~~
aj outer goutte à g.')1.l tt,:l un':~ Sol-ltion de notasse
ca1lstique à 100 g/l iusqu 1 à a t'te indre 7,0. 1
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1 METH0DE D'ANALYSE
!---

3 0 L 3

Complexe échangeable
301s ni calcaires ni salés

A. - Percolat~~

PeséePrélèvement=..:.-_.:=...:;;..:=...::...;

La boîte entièr8 de terre fine doit être passée
~u partiteur jusqu'à obtenir environ 40 à sa g d'échan­
tillon. Placer le prélèvement dans des béchers de 50 cc
marqués au numéro de l'échantillon.

Prélever en m~me temps et de la m~me façon envi­
ron 60 g d'échantillon témoin indiqué au bas de la feuil­
le de travail (généralemunt l'échantillon x) •

Etaler cette prise d;J.ns 1-ln plateau, bien mélanger
à la spatule, étaler sur toute la surface du plateau et
prélover par points .SA:l;:.._:tql0~1_~'l.iê.§..~,de la couche,
en suivant médianes et <1ié'.gonales.

Pes<.;r ".insi 20 g d' ~chD.ntillon. La terre restant
dans le plat8Ru est jetée, le bécller est nettoyé au pin­
ceau et la prise d'essai placée dedans.

PréR~ration d~s-s01o~~8s de percolation

- phl,cer au fond de che.qu\; colonne un tampon de coton
cardé, puis 10 g de quartz (mesure en plastique).

dans le bécher contenant la prise d'essai, ajouter 30 g
de quartz (3mesures) et bien mélgnger avec la spatule.

- fair8 passer d[1.ns lr~ colonne le m(~lang(j quartz-terre et
bien nettoyer le bécher avec un pin~\Jau.

- faire tOlITner lentement la culonne inclinée à 45° pour
horùogénéiser le mélange, puis la rcplnc(:r sur le sup­
port et ajouter encore 10 g de qr!.artz (une mesure).

éch:'.ntillon placer également
1181

- après le 30° échdntillon, plac8r dans la colonne sui­
vante un blanc: coton + 50 g de quartz (5 mesures),
puis un témoin.

- après le 60°, ou.dernier
un blanc et un témoin.



notè:r snr~l~~,fouille dü.{·pérbolations :10 num8ro do co­
lonnà:de ofu~quGtéchàntillon, blanc ou témoin.

- placer Jerriè:cG chaque colonne une fiole jaugée de
250 cc uarquée du numéro de l'échantillon et couvrir
chaque colonne dlun petit cristallisoir renversé.'

préparer la solution d'acétn te d 1 a::Jmonium environ M comme
il est dj. t sur la feuille de lI prépare.tion de s solutions Il

et la passer dans les réservoirs.

- bra~cher le tuyau d'arrivée de la solution sur le bas
la colonne, ouvrir légèr?_l!lent le robinet de façon que
solution monte lentement dans la colonne sans laisser
bU.lle d'air. Qûand la colonne est pleine jusqu'à l cm
bord fermer le robinet, débrancher le tuyau, mettre
place la fiole de 250 cc •...... ":.:. ' ".' '.

- opérer d~ même pour chaque colonne, m~me les blancs.

de
la
de
du
en

. .,'..'
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- quand toutes les colonnes sont garnies régler les :robineiE
de façon à laisser tomber dans la fiole de 250 cc une
goutte toutes les deux secondes. De cette façon la perco­
lation durera. 3 heures.

- lorsque les Îioles de 250 cc sont pleines jusqu'à l cm
environ du trait de jauge, fermer les robinets.

les colom18s doivent a ce m.omen~~ là rester garnies de
liquidE; J_~g~!:.~l!ler.!.1-~~d_~~~u~._d13:..l!1élal~ sol-9.uartz.

- enlever les fioles jaugées, compléter au trait de jauge
avec de la solution d'acétate dla~monium, boucher et bien
agiter. Transvaser ensuite dans des flacons de 250 cc 'en
plastique (marqués d'un cercle bleu) snr lesquels on porte
le numéro de l'échantillon. Ces flacons sont rangés dans
des portotrs sur lesquels sont notés les numéros de séries.

C. - Détermination de ~a_~~~ité ~échange

le Saturation

Placer sous les colonnes des arIens de 500 cc sans
numéros mais marqués d' un trait de repèr;~ à volume 50Q cc

Percoler (débit de 4 gouttes R la seconde) avec la
solution environ N de chlorure de calcium, ce qui permet
de passer 500 cc en 3 heures.

. 12
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N.B. La fin de la journée de tra":ail arrive en cours de cett
percolation. }'ermer les robinets et laisser les colonne
pleille s d3 li9..1:l_ide jusqu'au lendemain 01.1 l'on c ont:tnue
l'opérntion sRns tenir compte du temps d'arr~t. '

II. La'[age

Une fois les 5ùù g de solution écoulés (orlens pleins
ju.squ'au trai.t de repère) laisser le liquide descendre à.ras
du niveau supérieur du mélange saI-quartz, et continuer la
percolation avec le chlorure de cRlcium N/50. Les erlens
ayant servi à la percolation précédente sont vidés et placés

à nouveau sons les colonnes. Percoler c1e la même manière
500 cc dG la solution N/50 (-8 chlorure de céùcium mais à la
fin de la percolation, laisser égoutter ontièrement les colon
nes.

III. Déplacement

Renpl:tr les colonnes d.e la solution de nitrate de po­
tassium environ N, ,par le._bas comme il a été expliqué pour
la première percolation à. l' acétate de sodium. Placer ensuite
sous los colonnes des fioles jaugées de 500 cc et percoler 8.
la vitesse de 4 gouttes / seconde jl1Squ'à ce que les fioles
jaugées soietit pleines, ce qui demande 3 heures.

Compléter autrait de jauge, bien agiter et transvaser
en flacons de plRstique, cerclés de rouge, marqués du numéro
des échantillons.

·liJoter sur le portoir les numéros des séries •

. 13
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l PRELEVEMENT

~IODE OPERATOIRE

,
SOLS !,,

Bases Echangeables i
Extractions successivesj,

On opére sur l'échnntillon de "terre fine" obtenu à la passoire
(trous ronds) de 2,5 TIllil.

La totalité de l'échantillon est passée au partiteur jusqu'à obte­
nir environ 60 g d'échnntillon sur lesquels on prélèvera 2 prises de
20 g chacune destinées l'une à l'extraction des bases écnangenbles

l'autre à la déterQination de la capacité .
d'échange.

Ces prises sont pOSGOS uvec les précautions habituelles (mélange
dans un ravier, prélèvemont pur points sur toute l'épaisseur de la
couche, selon les médianes et les diagonales) sur une balance sensible
à 10 mg.

II PREPARATION du ~~TERIEL

On prépare sur la paillasse
des entonnoirs de ~ 90 OQ, tige courte garnis de papier sans cendres
pour filtration couxnntes de ~ 185 IDrl, et couverts de verres de Bontro

de ~ 90 orne
des bechers de 250 cc forDe haute dans lesquels on place :

- 50 cc d'acGtate d'nLrr.l0niunl M
- un agitateur
- une tablotte do pnto do cellulose (0,9 g) qui est déchiquotée

après trempage suffisant.
et recouvre d'un verre do montre de ~ 70 mm
sous les entonnoirs, on installe des fioles jaugées de 250 cc marqués
au nO de l'éch0ntillon.
On dispose pour le rinçage des bechers dlune pissette garnie d'acé­
tate d'ammonium H

- les additions de solution sont effectuées avec un becher en plasti­
que de 600 cc et uno éprouvetto graduée de 50 cc.

F 435 15



( 200 cc de solution ).

III DEPLACEMENT

Les prises d'ess~i sont pesées dans de petits bechers do 50 cc en
plastique puis alignoes sur ln paillasse.

Les séries habituelles sont de 2 fois 20 échantillons; après le
20e échantillon, pIncer un blanc et un échantillon témoin; après le
40e échantillon, répéter un blnnc et un échantillon téooin.
Verser la prise d'essai dans le becher de 250 cc, rincer d'un jet de
pissette.
bien agiter; couvrir d'un verre de montre; laisser reposer.
Quand cette opération 0. été répétée sur les 44 bachers, revenir au
1er échantillon.
Décanter très soigneusel;lcmt le plus possible de solution claire sur
l'entonnoir; recouv-rir celui-ci de son verre de nontre.
Avec l'éprouvotte, verser 50 cc d'acétate d'amr~onium dans le bacher
en rinçant les parois; agiter; couvrir de son verre de nontre.
Répéter l'opération sur l'échcntillon suivant •

Ces extractions sont réputées 2 fois encore de la m~mo façon

AdJ&.t.'
La 4e fois : aj outar seuleQent 30 cc de Qh1:G~O d' aor:l0niUtl

Quand tous les bechers ont été chargés, on revient au 1er, agite
vivenent et passe tout lu contenu sur le filtre. D'un jet de pisset­
te le becher Gst rincé et la solution versée sur l'entonnoir.
On laisse écouler COi:l~?lèt01:lCmt, retire les fioles jaugées et conplètc;
au trait de jauge.

Les solutions sont soigneuseDent homogéneisées par agitation puis
on en renplit des tubes pilluliers on plastique de volume 50cc. Cos
tubes sont rangés en portoirs et stockés. Ils seront, par ln suite,
directeoont placés sur le plateau du préleveur d'éc~~ntillon de la
spectrométrie.

Cette opération cor~lGte occupe un opérateur durant 5 h environ.

F 436
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l--P-RE--P-AR-tiT-I-O-N--D-E-S---r--------~L ---;1
!SOLÙTIONS D'ETALONNAGE S 0

Bases échangeables
Ca ... Mg - Na ... K

Les titres des solutions sont calculés dans les conditions
de lr'analyse soit 20 g d'échantillon, volume à 250 cc.
Attention : toute la vaisselle utilisée doit être très soigneusement

rincée à l'eau permutée.

SOLUTION DE 0

, Peser 77,1 g d'acétate d falllillon;Ï..um que l'on fait dissoudre
à l'eau permutée - passer en fiole jaugée de 1 1. Vérifier le pH
qui doit ~tre 7 + 0;1.
Pour une série complète de solutions d'étalonnage il faut préparer
5 l de solution O.

Ca /-- 3,125 méq. = 50 mg l
Prélever à la pipette 50 cc de solution étalon de Ca à 1 mg/cc

les passer dans un bécher de 250, couvrir d'un verre de montre, éva­
porer lentement sur bain sable, jusqu'à ne plus avoir que 1 cc envi­
ron.

Ajouter alors 50 cc environ de solution de "0", bien agiter,
transférer en fiole jaugée de 1 1.

Laver très soigneusement bécher et verre de montre avec la
solution de "0"., Passer les eaux de lavage dans la fiole jaugée,
compléter le volume à 1 l avec la solution de "0".

~ 3,1 méq. = 30 mg/l
Prélever à la pipette 30 cc de solution étalon de l\ig à 1 mg/cc,

passer en bécher de 250 cc et opérer strictement de la même façon
que décrit ci-dessus pour le Ca.

~ 0,54 méq. = 10,4)( /cc
Mesurer, avec une burette au 1/20, très exactement 10,4 cc

de solution étalon à 1 mg/cc.
Verser cette solution dans une fiole jaugée de 1 1., Complé­

ter le volume avec la solution de "0".

! 0, 32 méq. = 1a li / cc
Mesurer, avec une pipette, très exactement 10 cc de solution

étalon à 1 mg/cc.
Verser cette solution dQns une fiole jaugée de 1 1. Complé­

ter le volume avec la. solution do "ail '.
1,7
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PREPARATION
des SOLUTIONS

r r

! SOLS !
1 !
! !
r Ca et Mg ,
! Complexonétrie dans les i

bases échangeables et la"
capacité d'éohange 1

TRIETHANOLfu~NE à 50 %
- Mesurer avec une éprouvotte Qo 500cc, 500cc de triéthanolamdneet

les passer dans un ballon do 1 1. Rincer Elusieurs fois l'éprouvette
à l'eau permutée et passer l'eau do rinçage dans le ballon. Com­
pléter avec de l'eau perj~1Ut;ue, bien agitor. Conserver en flacon de
verre jaune.

POTASSE :3.l!
Peser 84 g de potasse caustiquo (pQstilles), les nettre dans un be­
cher de 1 1. p~acé dans un bé.-..in refroidisseur. Ajouter lenteLlent et
en agitant constamment los pastilles, 500 cc d'eau pernutée. Laisser
bien refroidir; passer en pissette do plastique.

REACTIF DE PATTON ET REEDER
- Peser, dans un petit Llortier ùe porcelaine, 50 g de Chlorure de so­

dium (séché à l'étuve à 105 0 )0

Pes~r ensuite 50 mg de réactif de fatton et Reeder~[acide (hydroxy­
2 sulfo-4 naphtylazo-1) - 1 hydroxy-2 naphtoique-:3J
Broyer pour bien honogénéiser
Conserver en boite de pl~stique dans un dessicateur.

TAMPON MAGNESIUM
Dans un becher de 51 peser 125 g do chlorure d'aLli:.lonium
mesurer 1,250 1· d'aullll0niaquo concentré

1,250 1. de trieth[Ulol~ùine

2 1. d'eau permutée
- bien agiter pour dissoudra; passer on ballon de 5 1.

- coopléter le volume à 5 l. uvoc de l'eau pernut?e. Bien agiter.
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CYANURE DE POTASSIUM
Produit extrèf.lor.lont dangeroU;!.: à I:lanipu~er .,;'lVOC beaucoup de précautions.

Peser 5 g de cyanure de potcssium dQns un becher do 250 cc, ajoutor
80 CC d'eau pernutée. Faire dissoudre à froid. Passer en fiole jau­
gée de 100 cc. Compléter le volw~e à l'oau peroutée. Bien agiter.
Conserver an flacon plastique bien bouché et. étiqueté en rouge
" POISON VIOLENT".

NOIR ERIOCHRO~1E T
Dans un petit 80rtier de porcelQine,
poser 50 mg de noi~ é~iochroCG T

" 50 g de chlorure do sodiun (séché à l t étuve à 105°)

broyer pour bien hooogénoisor
- placer dans une boite do plQstique et conserver en dessicateur.

DENATURATION DES SOLUTIONS CYlu~SES

Dans un jerrican de 20 l.p bouchant bion, placer 20 g de sulfate fer­
roux. Quand les dosages de la sorrrlO CaO + MgO sont. terninés, verser
les solutions contenant du cynnu~o dans co jerrican. Bien boucher,
agitor.
Quand le jerrican est aux 3/4 plain, on le vide au dohors.

,C,OMPLEXON N/50

Voir préparation et contr~ne nu chapitre "Solutions Titrées".

21
F 466



22

--1
MODE OPEHATOlRE ! . SOLS

!
!
1 Ca et MG
ipar CODplexooétrie dans ,
jles bases échangeables et;
lde la Capacité d'échange!

l DEPART des SELS AlVIDlONIACAUX
Une aliquote des solutions de percolation (100 cc) est pass~e.en

bechors de 400 cc. Ajouter dans chucun 10 cc d'acide chlorhydrique
concentré et 5 cc d'acide nitriqu8. PIQcor sur plaque chauffante et

. aller cOr:lplètement à sec de fnçon à bien décoDposer les sels ammonia­
caux. Reprendre par 10 cc d'acide chlorhydrique à 10%. Quond tout est
redissous (chauffer légèroD8nt sous verre de montre), passer dans des
ballons jaugés de 100 cc, comp18tor nu trait de jauge avec de l'eau,
boucher et bien agiter.

II DOSAGE de la SOMJYIE Ca + Ng

- Prélever, avec une pipQtte, 25 cc de solution d'extraction et les
placer dans un erlen de 250 cc~

Ajouter g~~!!~_~_g~~!~2 du taBpon Dagnésiuw (pour Cyanure), jusqu'à
obtenir pH 9 à 10.(vérifior en f2.is811t des touches au papier indi­
ca.teur) •
Aj outer alors 30 cc de Tnr.lpon Hg (pour Cyanure) Llesurés avec une
éprouvette.
Ajouter ensuite 5 cc de solution de Cyanure de potassiuo à 10%.

Attention: cette soiution est tr~~ d;~ngereuset ~esurGr avec une éprou­

.rette réservée à cela et ..@'_~~tr.~ be~c0.2::lJ?..de ..Erécautions : une très
petite quantité peut tuer_ U1'1=..)l.9EI-l2.-

Ajouter un tout petit pou Qe N0ir ~riochrome T (avec la mesure qui
est dans la boite)_
Titrer avec une solution do Cor~)lexon N/50. La solution passe du
bleu au vert.

!!~!_!~_f!~_~~_Y!E~~s,quandla sol~Gion COLU2ence do changer de
couleur, ajouter 10 cc d' arJnoniaquo concentrée. Les cœrnières gout-

tes dG Co6plexon doivent ~trQ ajoutéos !E~ê._!~~!~~~!?;!.

Après le dosage: verser la solution que l'on vient d'analyser dans
une bonbonne de"dénaturation ll

, io..nais dons l'évier puis se laver les
F 467
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- ~ttention : si la solution prend una teinte marron, arr~ter le do­
sage et prévenir le Chef de Laboratoire.

III DOSAGE de Ca

- Prélever, avec une pipette, 50 cc de solution d'extraction et les
placer dans un erlen de 250 cc.
Ajouter 10 cc de Triéthanolé::Jll.no à 50?S.

Ajoutar ~~~~~~_~_~~~~~~KOli 3N jusqu'à pH 13 (vérifier en faisant
des touches au pnpier indic~tour).

Ajouter un tout petit peu do runctif de Patton et Reeder •
.~ En présence de Ca, ln solution prend une teinta rose.

Titrer par Conplexon N/50 jusqu'à virage au bleu-vert.
- Noter sur la feuille dtan~lyso le volillle de la prise d'essni et +e

nOQbre de cc de CODplexon vorsé.
Attention : lorsqu ton aj oute Kœi ::HJ, il pout se produire un précipité qui

ne disparait pas. Dans ce cas arr8tor ce dosage et prévenir le Chef
de Laboratoiro.

IV CALCULS

~ 1;'

2/

- établis pour Co@plexon N/50
NCC CODplexon versé pour l'échantillon
nCc Conplexon versé pour 10 bl~nc = Comploxon pour Ca (1)

cc Complexon pour Ca x 0,02 xVol.Sol. onen cc x 100-:_ qf- - - Ca ne 1OOg
P.E. en cc x Poids de sol percolé en g

!:!g 1/_ NCC ComplexonversG pour l'Gchantillon
nCc Conplexon verso pour 10 blanc = CODplexon pour Ca+Mg (2)

2/_ Complexon pour Ca + Mg (2)
Conplexon pour Ca (1)

Coci dans le cas où lQ prisa
pour Ca + Mg

-" Conplexon pour Mg
d'oansi pour Ca est la D~mo quo

3/ cCConplexon pour Ng >( 0.1 02 >( Vol.Sol~ncn cc x 100 =Mg Meqf100g
P;E. en cc x Poids de sol percolé en g
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l PRELEVEMENT - PESEE

l,

!
! MODE OPERATOIRE
!

T
SOLS !

!

Capacité d'échange par;
Extractions successivesj

!

ont été opérés en name temps quo la prise dostinée aux bases é­

changeables; se reporter à·co chapitre.

II PREPARATION du ~1ATERIEL, .-
On dispose sur lu paillasse

des entonnoirs de ~ 90 mn garnis de p~pier sans cendres pour filtra­
tions courantes de ~ 185 mLl et couverts de verres de Qontre de ~ 90mm
sous ces entonnoirs, des erlens de 500 cc
des bechers de 250 cc forne haute dans lesquels on place :

100 cc de chlorure de cclciun N
un agitateur
une tablette de pnto de cellulose (0,9 g) qui est déchiquetée
après trempage suffisant

et recouvre d'un verre de Qontre de ~ 70 mm
on dispose, pour le rinçago dos bechers,de 3 pissettes garnies de

-"chlorure de calcium. N

" "N/50
nitrate d e potnssiilll N

les additions de solutions sont effectuées à l'aido de bechors de
plastique de 600 cc et d'éprouvettes graduées do 100 cc.

III SATURATIOH

Cette opération doit débutor t8t le oatin.
On opere, COl~~e pour les buses échangeables, sur 2 séries do 20

échantillons auxquels on ajoute 2 blancs et 2 ténoins.
Les prises d'essni de 20 g, pesées dans des bechers en plastique

de 50 cc, sont alignées sur lu paillasse. Puis chacune est passée
dans le becher corrospondant et l'on rince d'un jet de pissette.

Agiter; couvrir d'un verre de Dontre; laisser reposer.
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Quand le dernier bochor a été traité, revonir au preLuer

- décantor soignousoQont le QQxioQ8 de solution claire sur le filtro,

recouvrir celui-ci d'un'vorrc de montre.
- ajouter, avec l'éprouvotto, 10 cc do solution de CaC12 ,N en rinçant

les parois du bochor; agiter, couvrir de son verre do Œontre.
répéter l'opération sur l'échantillon suivant.

Cette opération ost ruputéo 2 fois encore de la m~De façon. (400cc
de solution.)

La 4e fois, on ajouto seulenont 70 cc de solution et, après repos,
on agite vivement 10 contenu du becher et fc..it tout passer sur l' cm­

tonnoir. Rincer 10 bacher d'Q~ jot de pissette.

IV LAVAGE

Le lavage se fait sur filtre.
Quand la dernière portion de solution de saturation ost écouléo :

- ~der à l'évier los crIons contennnt la solution filtrée et los re­

m~ttre en placo.
avec une pissette garnie de chlorure de calciun N/50, laver soignouse­
ment et .abondarrrr~ant los purois du filtre jusqu'à ce que le liquide
arrive à t co environ du haut du pc..pier.
laisser écouler corT;)lèter.lont

- reCOLrr~oncer l'opération 10 fois.

V DEPLACEMENT

A l'aido d'un jot do pissotto re8plie de nitrate depotnssium N, re­
passer le nélange écho..ntillon -:- ptlte de cellulose dans les bechors de
250 cc qui ont été l~vés cntro tomps.

- veiller à bien détc..chor los fr~ctions d'échantillon colléos au papior.
cela nécessite onviron 150 cc do solution

- Quand tout a été ainsi trcnsv~sé, agiter, couvrir d'un verre de contre,
laisser reposer.
Pendant ce temps, los orlens contenant la solution de lavage sont en­
levés et ronplacés par des fioles jaugées de 500 cc.
Puis décanter soignousenont sur les entonnoirs le DŒXi~UQ de solution
claire et los couvrir dl un verre de ['lontre.

Verser dans les bochers 10 cc do nitrate de potassium N en rinçant les
parois du becher; agit9r; laisser reposer; puis décanter sur los en-
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Répéter une 2e fois cette opérntion : agitation; repos; décantation.
- La 3e fois, ajouter encoro 100 cc; agitor et laisser reposer.une nui~.

- Le lendemain, bien agiter les bechers et passer 10 tout sur filtre.
- D'un jet de pissette~ rincer les bechers.

Quand toute la solution est écoulée, retirer les fioles jaugées,
compléter 10 vollli~e au trnit de jauge avec du nitrate de potnssiWl N;

Bien agiter, puio transvaser GU flacons ae plastique de 250 cc, jeter
l'excédent de solution.
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TMIPON pH 10,5

PREP.c'lliA.Tl ON
des SOLUTIONS

!
! SOLS
!
! 'Complexe echangenble
!
1 Ca
ides Capncités d'échange

- Peser dans un becher de 100 cc,2g de cyanure de potassium•.
Poison : ATTENTION PRODUIT TRES DAJ.\TGBm:UX; Dissoudœe avec environ 40 cc----...- ......... ----

d'eau permutée.
Duns un becher de 5 l, meSU1~er 600 cc de DiéthylaQine, ajouter env.
3 l d'eau perQutée, bien agiter.
ajouter la solution de cyanU1~e à celle de diéthylar.üne, bien agiter.
mesurer le pH de la solution; si nécessaire, ajouter quelques gout­
tes d'acide chlorhydrique pour descendre le pH à 10,5.
compléter le volume à 4 1.
conserver en flacon de plns"tiquG.

CRESOL PHTALEINE COl\IPLEXONE

Préparer 1 l d'acide chlorhyù~ique 0,25 N (21 cc HCl concentré, com­
pléter à 1 l avec eau permut8e).
faire dissoudre dans cet acide 0,25 N, 0,500g de crésol phtaleine
complexone.

Attention: produit long à dissoudre.

NITRATE de POTASSIUM",",N (lav[l,gG)

Prendre la solution de percolo.:cion utilisoe en chinie (cf Il cOBplexe
échangeable" Prépo.ration des Solutions).

F 464 27



SOLS

i-.----------,..------- --:
! PREPARATION de! 10. GM-fHE ETALON

Ca !
1 ") r\des capacites d'echange i

- On part de la Il Solution Etalon - Ca 10 mg/cc pour C.E. ( milieu
N 03K..-v N ) Il

- Préparer 6 fioles jaugées de 500 cc et 2 fioles jaugées de iOOO cc.

- Opérer les dilutions suivantes :

·Teneur !
!
!
r

200 'i/cc ;
160 !
100 !

!
80 !
40 !

!
20 !
4 !

!
o !

!

F 425

VoluIile

1000
500
500
500
500
500
500

1000,

!
!
!

pombre CC
Ca 10 mg/cc

20 cc
8

5

4
2

1
0,2
o

!
iCompl,éter
!lc volume

.i avec N03K~N
!(cf préparation des
: solutions pour
! détermination de
ri la C.E.)
!
!
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Montage

TECHNICQN

SOLS
Capacite d'echange

Ca++

Colorimetrie. III pM",ine complexont

diaphrBume

: -122

expanseur x 1

enregistreur
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PREPAR11.TIŒJ
des SOLUTIOnS

!
, SOLS,
, Cl-
! das Capacités d'échange
!Oolorioétrie au Tachnicon,,
..:.--.'-------------

SULFATE FERRIQUE et D' MiJlVIONIUH

Peser 60 g de sulfata double (804)2 FeIÜI4 , 12 H20, dissoudre dans

un mélange de 570 cc d'eau pcri,utéo
+ 430 cc d'acide nitrique concentré

THIOCYANATE MERCURIQUE SATURE

Très peu soluble: 0,7 g/l
Agiter da tamps à autre le flncon de réserve du thiocyanate mercuri­
~ue en vérifiant qu'il y ait toUjOlITS de la poudre non dissoute au
fond.
Quand le flacon du Technicon ost vide, décnntor sur filtre (papier
banda bleue) la solution da rusarve nécassaire.
COQpléter ensuite dans le flacon do réserve avec de l'eau perQutée et,
si nécessaire, du thiocyanQte en poudre.

ACETATE do SODI1Jl\1.rv"'t!1/4
Peser 136 g d'acétate de SodiuD cristallisé ( 3H20 )

Dissoudre avec l'eau perElutüe
Coo.pléter le volune à 4 1.

ACIDE NITRIQUE 6 N
( Utilisé pour le nettoyage de l'appareil)

- Molanger 570 cc d'eau permutue et 430 cc d'acide nitrique concentré.

NITRATE de POTASSIUM N

- Prendre la solution de percolution utilisée pour les percolations
en chir.1ie (cf" ComplGxe échangeo.ble 1/ Préparation des Solutions ).
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-. !PREPARATION de

·1 la GilliWŒ ETALON SOLS

Cl !

( "),dos capacites dtechnnge !

- On part do la " Solution Etalon Cl 10 mg/cc pour les C.E. (milieu
If 03K 'V N ) " •

- Préparer 5 fioles jnug80s de 500 cc et 2 fioles jaugées do 1000 cc.

- Opérer les dilutions suiv~tes :

Teneur

200 'i/cc
100

50

20
10

5
o

F 426

VolUJne

1000

500

500

500

500

500

1090

nombre CC
Cl 10 mg/cc

20 cc

5
2,5
1,0

0,5
0,25
o

Compléter
le volume
avec
N03K'V N

(cf préparation
des solutions pour
détermination do
la C.E.)
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Montagè

TECHNICON SOLS

Colorimetrie du thioeyan.u ferri!!ue

noir 0.32

grande bobine "eti te bobine échantillon

orlAge 0.42

violet orlngl 3,40
leétlta de u.illm

orl"ll 042
double lir

délli peti te bobine roulle 0.45
5 olflt e fe r r;que

IlQir 0,32
colorimétre thioeYlllltll· mire urique

ret our

oral1gll 0,42
dilphragme Ng4 IUlge nitrite de Pohssium

expanseur

enrtllist nu r
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lYlODE OPERATOIRE SOLS

Ca et Cl
des Capacités d'échange

Dosage Volunétrique

Ca Prélever 50 cc de solution percolée et opérer coone il est décrit
au chapitre" Dosage par ConplexoDétrie des Bases Echangeables",
paragraphe III.

Cl - Méthode de Volhard

- Prélever 50 cc de solution percolée et les placer dans un œlen de
250 cc.
Ajouter 10 cc d'acide nitrique au t

20 cc de nitrate d'argent n/20 exactenent nesurés avec une
pipette

3 cc de nitrobenzène
5 gouttes de nitrate de fer à 10 %

- Bien agiter 5 ninutes
- Titrer avec une solution de Thiocyanate dc"potassiUD N/20 jusqu'à

apparition d'une teinte rouge brique persistante.

N.B. si dès le 1er cc de SCnE: on obtient le virage, il faudrait :t."eCOLl­
oencer en prenant 40 cc de N03Ag au lieu de 20 cc.
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Capacité d'Echange

f,CALCULS pour DOSAGES !-, SOLS !iVOIJUNETRIQUES Ca et Cl i !,
-=---_.,----------+-------------+!

!
i!L
!

Dans le cas générQI :

Prise d'essai = 20 g
Solution de Capacité d'Ech~ngo = 500 cc
Cl- dosé avec N03Ag N/20 et SCnK N /20 sur une aliquote de 5000

de solution de porcolation.

Ca++ dosé par complexon N/50 sur une aliquote de 50 cc de solu­

tion do peTcol~tion.

1e NCC N03Ag N/20
~ NCC SCnIe N/20

= a

2e cc complexon N /50 bn =

3e v
" 2,5 = c

4e b c = meq / 100 g

Calculer de la lli~mo façon la capacité d'éch~nge du blanc et ln dé­
duire de la capacité d'échange do chaque échantillon.
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GEl'-J""EE:..A.LITES
! !
!. SOLS !
! !
r !
, Bases échangeables des !

Sols calcaires ou salés !,

par un cou­
baryum qui est
c:D.cine le

PRINCIPE
Dans les sols ca1cniros ou salés, les éléoents alcalino-terreux

sous forme de Chlorures, Sulfates ou Carbonates sont solubilisés lors
de ln percolatio~ à l'Acétate d'ruillilonium et faussent les résultats.

Il est donc nécessaire de connaitre l'importance de ces Sels so­
lubles pour les déduire des résultats obtenus par la méthode habituelle.

Pour cela, nous pouvons opérer de 2 façons selon les désirs du
demandeur.

A - ~2~~~~_~~~_~~~~_21:L_ê2~L22~:-
Dans la solution do percolation à l'ttcétate d'~~onium,. en em­

ployant les méthodes suivontes :
Cl- Par méthode de VOLfUUlO (argentimétrie par retour) Voir description- .

au chapitre précédent "complexe échangeable des Sels non oalcaires
et non salés" lors de 10; détermination de la Capacité d'Ech~nge.

S04--par précipitation de SO~a

C03--déplaccment par l'acide chlorhydrique, entraineôent
rant d'air décarbonaté précipitation du carbonate de
séparé, dissous et précipité en Sulfate;on filtre et
SO~a obtenu.

Les anions ainsi dosus sont exprimés en illeq./100 g de Sol et dé­
duits de 10. somme des "Bc.sos Echangea'tùes".

Le dosage de Cl-est rapide, celui de S04-- peu précis pour les
7-

faibles teneurs, le COJ
-- cst long, délicat et peu précis pour les fai-

blos teneurs. L'avant~go de cette Béthode est d'opérer sur 10. solution
de percolation des Buscs Echangeables ~ais il est nécessaire d'amener
celle-ci à un volruùe de 500 cc.



1,5 l
6 l

46 1
2,5 kg
3;5 l

7 kg
55 kg

2,5 kg
2200

300
4

22 l
20 l

- 50 c1oso.gos opérateur et jourRENDEr·'IENT Cl p:J.r po.r
S04-- 25 doso..ges Il " Il

,003-- 5 d(3tol"L:inntions par opérateur et par jour

PRODUITS et NATERIEL pom;: 1000 DETEmUNATIONS de " SELS SOLUBLES"
(ensemble Cl, S04, CO:) à cette cadence

~E2~~!~ .AmIn.oninque RF il ••••••••••••••••••••••••••••••••• .:
Acide 'nitrique RF ••••••••••••••••••••••••••••••
Acide chlorhydrique RF •••••••.•••••••••••••••••
Acide sulfurique RF ••••••••••••••••••.••••••••••
Nitrobenzène .•................••..............
C'hlor1.lrû do BarytlITI rœ a .••••

Soude tecl~que aon paillettes •••••••••••••••••
Coton hydrophile • 't •••••••••••• 0 ••••••••••••••••

Filtres sans condres lIbleu" ~ 125 ••••••••••••••
Solution do nitr2to do fer •••••••••••••••••••••
Charges de but8..lîc .........•.............•.•...•
Solution titrée N/20 do nitro.to d'argent •••••••

" " 11 de Sulfocynnure d' nm.m.onium.

MAtériel------- 60
40
38
30
60

4
2
1
2
4

10
50

6 m
2
1

10
1
1
1
1

Bochers de 250 cc.
rl 400 cc

Entonnoirs ~ 70 mm
Verres do montre ~ 80 mn
NQcollos à cQlcination
Flacons laveurs de 500 cc

Colonnes à dossecher
Réfrigerant droit
Entonnoirs à robinet
B~llons de 1 l à col large
Erlons de 250 cc
Erlens do 350 cc
Tube plastique ~ int, 5 mm
Burettes de 25 cc graduées enO,05cc à 0 automatique

agit3tour élGctr6 Dâgnétique
Barreaux aimGlltés
Pipotte de 50 cc
Pipetto de 20 cc
Doseur héron 2 >< 10 cc

" \1 2 x 3 cc



thode décrite D.U Cll2.pltro "Conploxe échnngenble des sols non co..l-

caires et non Scl0S Il
•

2e percolation à l'p~U ~lU dissout les sels de Ca et M~.

Ca et Mg par CODploxo@étrie par la méthode habituelle. (voir cha­

pitre "Complexe éch2.nge~1.ble dos sols non calcaires et non salés".
Les cations ainsi dosés sont déduits de ceux obtenus dans 10.. déter­
mination des bases éch~ngenbles par la méthode habituelle.

- Cette méthode exigo des percolations supplé~entaires mais les dosa­
ges des cations sont simples et précis.

PRECISION N a + 0,09 meq./100 g..
K + 0,04 meq./100 g

Ca. + 8,05 meq./100 g

Mg + 0,05 meq./100 g

RENDEMENT Percola.tions 20 percolations par jour et par opérateur
N a, K 10 dosages de Na et K par jour et par opérateur
Ca, Mg 30 dosages de Ca et ~Ig " " Il , Il

PRODUITS et rfl..ATERIEL pOl?~_ 1000 DI~T~IINATIONS de "Sels Solubles"
(ensemble NaJ ~ C~ Mg) à cette cadence:

Produits...------...

r-~atériel..-------

il 452

Alcool éthyliquo Cedex ••••••••••••••• 100 l
Acide slùfuriquo RF ~ •••.••••••••••••• 10 kg
Acide nitrique RF •••••••••••••••••••• 3 kg
Complexon (EDTA) •••••.••••••••••••••• 175 g
Chlorure ù'Qwrùoniw~ RF ••••••••••••••• 1 kg
Arn..m.oninQuo 1[p •••••••••••••••••••••••• 16 kg
TriGtho.rÏol~lille •••••••••••••••••••••• 16 l
Sulfate ferroux technique •••••••••••• 2,5 kg
Cynnure do potassium RF •••••••••••••••0,6 kg
Potasse cQustique ~ .••••••••••••••••• 0,2 kg
Chlorure de sodiwl1. RF •••••••••••••••• 0,2 kg
Noir ériocl1romo T •••••••••••••••••••• 1,2 g
Réactif de Patton et Reeder •••••••••• 2 g
Papier indicL1..-Geur pH 9,5 à 13 •••••••• 30 m

" " " 6, 5 à 10 •••••••• 30 fi

60 fioles cylindro-coniques de 250 cc
10 barreapx aimnntés

1 burette à 0 2Qtomatiquc de 20 cc
3 doseurs Haron de 2 X 5 cc
1 r r 2 X 10 cc 39
1 pipette de 50 cc
1 r 25 cc

20 erlons de 500 cc à rodage norrûalisé de 29/32 (prolabo
9024R)



~,'-- PERCOLATIONS ! !
! SOLS ,

Ld.es-.SE.LS S_O_L_U_B_L_E_S_-;! ~!

! !
, CB •E • n' !ides Sols alco.ires ou '..l2.1és 1
! 1.:---------------

PRELEVE1YIENT
Garnir le fond do lQ colonne de percolation avec un tampon de coton
cardé . _, puis 10 g de qU2.rtz
Réduire la totalité de l'~ch~ntillon contenu dans la boite pnr pas­
sages successifs à l'échantillonneur Jones jusqu'à obtenir un poids
inférieur à 40 g (env.) Cet écho.ntil~on réduit est étalé dQns un pla­
teau et la priso d'oSSQi est prélevée par points, sur toute l'épo.is­
seur de ln couche, en sv~vo.nt les diagonales et médianes.
Peser 20 g de sol et mél~nger avec 30 g de quartz,en garnir la colon·
ne
Ajouter ensuito 10 g de qurxtz.
Préparer une colOlli1e gQrnie uniquement de quartz (50g) pour l'essai
à blanc.
Placer sous les coloru10s des orlons de 500 cc à col rodé, nULlorotés,
bouchés d'un tm~pon de coton.

1ere PEROOLATION

PIncer dans le réservoir do porcol~tion 200 cc d'alcool éthylique et
réglaI.' l'écouloDont à la cndence d'une goutte toutes los 2 socondes
de façon à percolor los 200 cc en 3h. Quand tout le liquide ost acou­
lé, enlever les orlens, y introduire quelques billes de verre et los
placer dans los a.ppn.roils à distiller. rJ[ettre le cha.uffago on routa
et le régler de fQçon à no pas dépasser 85°. Chauffer jusqu'à ce qu'il
ne reste plus que 20 cc onviron d'alcool dans l'erlen. L'alcool dis­
tillé est mis dans la fl2.con "al cool récupéré". Passer le liquide,ros­
tant dans l'erlon,dnns un bocho.r de 250 cc, en utilisant.,un entonnoir
à tige étroite do façon à retenir les billes de v~rre qUi pourraient
etre entrainées. Bien laver l'erlen et les billes d'un jet de pis­
sette et joindre les OQ~~ do lQvage à la solution du bocher. Il fnut
opérer 4 lavnges successifs avec de petites quantités d'eau; bien la­
ver l'entonnoir ainsi que les billes de verre qui ont été retonuos
dessus.
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La solution est évaporéo à soc, sur bain sable à faible teDpérature.
Reprendre par 5 cc dlun ~élQnge Sulfo~nitrique (80 cc dIacide sulfu­
rique au t + 40 cc dIacide nitrique). Aller à sec; reprendre par 5cc
dIacide sulfurique au t et aller à fUDées blnnches abondantes. Ro­
prendre par 20 cc dfoau en couvrant le becher dlun verre do wontro.
Chauffer lentemont jusqulà dissolution complète; passor en ballon
jaugé de 100 cc; cOLlplétcr à froid avec Gau permutée jusqufau trait
de jauge; bien agitor et boucher 10 ballon. Cotte solution servira
à la détermination de Na et K.

2e PERCOLATION
Aussit8t la 1ero percolation tormdnée, placer sous les colonnes dos
ballons jaugés do 250cc et dans les réservoirs 230cc dl eau. perL1Utéo ..
Percoler ensuite à ln memo vitosse que précédemfilGnt.•
Quond tout le liquido ost écoulé 1 compléter le volume du percolat avoc
eau permutée; boucllür, bien agiter. Cette solution servira aux déter­
minations de ~d et Mg selon la méthode habituelle (v. à dosngo Ca,
~1g dons les solutions do Bnses échnngoables au chapitre "Complexe
échangoable d~ms los sols non c~lcairos et non salés).

RECUPERJlTION do L'llliCOOL

L 1nlcoo1"'_récup~;ru po..:r;- distillC'.tion est ois dans un flacon do' 10 lu
Lorsque colui-ci cst plein :!
Bien llgiter " ..
Prélever.100cc (mesurer avoc un ballon jaugé), les placer dans un be­
cher de' 400cc et évaporer douconont dans llétuve à infra...œouges.
Reprendre le résidu par 5cc de mélange sulfo-nitrique; aller à sec.
Reprendre par 5cc dlacido sulfurique au t et aller à fumées blanchos
abondantes.
Reprendre par 20cc aleau en couvrant dlun verre de montre et ch~uffer

lentement jusqulà dissolution complète; passer en ballon jaugé de 50cc
Compléter au volwùo avoc onu permutée; bien agiter et boucher.
Cette solution servir~ au dosa~e do N a ot K ayant pu ~tre entrainas
lors de la distillation.
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~----_.~_._-~:----~-----------.....,..
! 1
! 003-- SOLS 1
! 1

1 1. .

l PREPARATION DES SOLUTJ.91lli

Lessive de Soude à 40%----------------------

Sels Solubles

1,
!

_L

1

- Peser 400 g de Soude en paillettes dans un becher de 2 1.

pLacer le becher d~ns un b~in refroidisseur.
Ajouter lentement, avec précautions, 1 l d'eau distillée en agi­

tant constamlilen,t,'
Attention aux projections, il ost indispensable de mettre des lunettes
pendant cette opérn~.

- Laisser refroidir, puis mettre en flacon.

2b!~!~2_~~_~~~~3_~~~g!~~~

Faire une solution de 100 g/l de chlorure de baryum; dnns 1 l

d'eau distillée Qouill~ ajouter 20 cc d'm~loniaque; Laisser re­
poser 24 h en flacon ~o~ché puis filtrer si nécessaire.

Attention: toujours roboucher le flacon aussitÔt après s'y ~tre servi

Eau distillée bouillie

Avoir une réserve constnnte do 2 à 3 1. d'eau distillée bouillie
(10 min. d'ébullition) quo l'on conserve en flacons bouchés~

II l'r1ODE OPERATOIRE

A DEPLAOEJYIENT DU 002

Garnir les 3 flacons lQveurs avec 200 cc de lessive de Soudo à 40%
Garnir les 2 ŒQpoulos filtrnntes d'un tampon de coton.
S'assurer que le f1~con piège est bien vide
Purger l'~pparoil en fQisQilt passer de l'air pendant 5 min.
Former le robinet d'arr~t et introduire 50 cc de chlorure de baryum
Œm[.loniacal dans l'erlon.
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- Passer encore de l'air pendant 2 ou 3 min. puis introduire sans nr­

rater l'aspiration; par l'entonnoir à robinet, 100 cc de solution

à analyser. Rincer l'entonnoir avec 4 ou 5 cc d'acide chlorhydrique.

Chauffer à début d'ébullition et y Baintenir durant 10 min.
FerGer le robinet d'nrrÔt, ouvrir le robinet de l'entonnoir dtadois­

sion et retirer l'crlen contonŒnt le chlorure de baryum et le boucher
aussitet.

Remplacer le ballon d'nttuque par un ballon propre, placer un nouvel

erlen et l'appnreil ost à nouveau prÔtà fonctionner.

B - DOSAGE DU C03--

- Placer l'erlen contenûllt le chlorure de barytui.1, toujours bouché, sm"
un bain sable tiède '(50 0 env.) et le laisser 2h à cette température.

Laisser ensuite reposer à froid pendant une nuit.
Fi~trer sur papier à b~ndG bleue.
Laver 5 fois avec de l'e~u distillée bouillie (conservée en ballon
bouché) •
Placer sous l'entonnoir un becher de 250 cc et laver 5 fois avec une
solution d'acide chlorhydrique à 10%.

- Porter la solution filtrée à ébullition.
Ajouter goutte à goutte, sans C1.rr~ter l'ébullition, 5 cc d'acide
sulfurique au 1/2.
L~isser bouillir 2 min.
Quand la solution est bien froide, filtror sur papier à b~nde bleue,

laver 2 fois Qvec do l'euu froide. Calciner le filtre dnus une na­
celle tarée. Peser onsuite la nacelle avec le précipité.

III CALCULS..... ....
1 - Poids nacelle + précipité

Tare nacelle vide

2

= Poids de So4Ba en g
4-Déduire du poids do SO Bn des échantillons celui obtenu avec le

" blQnc"
3 - Poids de S04Bu en g x 429,18 x Vol. Solution d'attaque en cc

Vol. aliquoto en cc x P.E. on g
= C03-- illeq./100 de sol séché à l'àir
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l
SOLS !

!
!

B.E. !
Sols c~lcaires ou sales 1

Sols Solublos 1
...:...

l DOSAGE
- Prélover 50 cc de solution porcolée à l'Gide d'une pipette et les

placer dans un orlon Ù8 250 ·cc
Ajouter 10 cc d'acide nitrique 6N

20 cc N03Ag N/20 très oxnctellont avoc une pipette
3 cc de Nitrobenzène

• 5 gouttes de Nitrnto de For
Bion agiter 2 sinut8s.

- Titrer avec solution do SCnK N/2ü jusqu'à apparition d'une teinte
rouge persistante

- Notor sur la feuille d'Qn~lyse : Prise d'essni en Cm3 , Volume do
N03Ag ajouté en c03 , Volur.10 do SCuK vorsé en Cm.'.

N.B. Si dès le 1er Co3 de SCnK, on nvait uno coloration rouge porsistnnto,

recommencer 10 dosago on prenant 40 cc de N03Ag au liou de 20.

II CALCULS

l - ~Q~~_S~~~~~~~_E~~_~~_~~~2
NccNO~J~ N/20 mis on oeuvre

nccSCnA N/20 vors0
----------'----= cc ~our blanc (a)

II ~ !~!g_22~~2~~-ESE-1~~2h~!~112~
NCC NO)Ag N/20 mis on ooeuvre

nCc SCnA N/20 versé

= cc pour ochnntillon (b)

Solution percolée en cc x 100

III -
Faire (b)

2!:~~~lQ2_~~~~~

Ccc x 0,05 x Vol~

. (a) =

F 454

Vol. priso d'ossni on cc x poids de sol percolé en g



S04--
!

SOLS !
!

METHODE d'ANALYSE

!B.E. !
Sols oalcaires·ou"salés !Sels Solubles

t

franche, ajouter goutte à gout­

façon à ne pas arreter l'ébul-

- Prélever, avec un bcllon jnugé, 100 cc de Solution percoléè dans un
becher de 250 cc.

- y ajouter 20 cc d'ncide chlorhydrique concentré; Porter à ébullition.
Faire tiédir une solution dè BaC12 à 10%
Quand la prise d'essai est à ébullition

"2
une pipette, 10 cc de BaCl dete, avec

lition.
Laisser encore bouillir 5 TJin.; Laisser ensuite bien refro:ldir.

- Pendant ce tenps, t~er et numuroter des nacelles en porcelaine ou en
quartz.

- Filtrer ln solution sur p~pier à bande bleue.
- Laver becher et papiar, 5 fois Qvec HCl 10% à froid
- Placer chaque filtre dc.ns une.: nacelle .. tnrée. Sécher 1h à l'étuva.

Cnlciner"1/2 h à 800 _ 900o~

Laissar refroidir dans tLn dossic~teur; peser la nacelle avec le précipi­
- Noter sur la feuilla d'Q,nnlyse : prise d'essai; N° et tare de la n8.c~f.:.

le vide; N° et tnro de ln nncolle avec précipité.

CALCUL l - ~~~2!E!!~_~~_êQ~~~_~~_~~~g2 =
poids c~psv~a + procipité en g
Tare capsule vide en g

= Poids de précipité en g (a)

II - ~!~2!E!!~_~~_~Q~~_~~_~~~~~~~i!~~~~
Poids capsule + Précipité en g

- Tare capsule vida en g

= Poids de précipité en g (b)

Effectuer (b) - (a) = (c)

111- ~2~:_~~_~~~_E~~_lQQ_g_~~_~21
(c) g x 8~8,3 x Volillue Solution percolée en cc

!te.Prise d'assai en cc x Poids da sol percolé en g ~u
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SOLS

B.E. 1
sols Calcaires ou S~l~s!

Sels Solubles

T -~-----;.!r--~-----------~--''''!,

! Co. et Mg !
r !..:..-._----~---.....;.--------------..;.!

f

idans
l

l DOSAGE
Appliquer ln ffiuthodo décrito en page22 de ce chapitre pour les

d d liB "r.1 ' bl Il 0 01 tinutiled' ff t losages e ases l!Icno.ngen os Iil::tJ.S]. es" e' oc uer e
traitement à la soudo pour d'Jbarasser des sels aIlliJ.oniacaux.

II CALCULS Calculs Ût 3.-.lJ.1is :Qour Complexon N/50

~ 1/- N cc complexon versé pour l'échnntillon
n cc complcxon versé pour le blanc Complexon pour Ca (1)=

2/ cc Complexon pour Ca x 0,02 x Vol. Sol?n en cc x 100 C___________________.- a

P.E~ on cc x poids de sol percolé en g
meq/100g

Dans les conditions hahituelles------------------------------- :
Poids de sol percolé ••••••••••• 20 g

Volume de solution •••••••••••••250 cc
Priso d'ussni par le dosage •••• 50 cc

On a directement :

~~_Q~~E!~!~~_E~~_Q~_~_QL2_=_2~_~~~lQQ_~

~ 1/_N cCcomploxon vorsé pOt1r l'échantillon
n cCcomploxon versé pour le blanc = Complexon pour Ca + Mg (2)

2/_Complexon pour Ca + Mg (2)
Complexon pour Cn (1) = Complexon pour Mg

Ceci dans le cas où la prise d'essai pour Ca est la m~me que pour
Ca + Mg

3/cc Conplexon pour Mg x 0,02XVol.Sol~nen cc x 100
--------~-------------- ;; Mg moq/ 1OOg

P.E. en cc x poids de sol percolé en g
Dans les conditions habituelles

F 458

Poids de sol percolé •••••••••••• 20 g
Volt1me do solution •••••••••••••• 250 cc
Prise d'essai par le dosage ••••• 50 oc

On a directement :
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=

! ! ,, No. et K ! SOLS !
f ! !..:..

! B.E. !, , 1
idos Sols Calcaires ou S21ü~

! Sols Solubles !

~Qê!~~ê_~~~~2~~ê_E~E_~~Q~Q~~~g!~_~~_~~!t~

l - Calculer la teneur~~ntLcc

a) ~~!±_~~~_~_E~~_~~_~~_~~!~!~~~

Lecture de le. courbe --~ 'ilcc
Lecture do la cOLœbe --~ ~cc du blanc---------

Teneur GchQUtillon ~co

b) ~~!!_l_~_~~_~!!~1!~B

'X/cc de l'6chon

Lecture da 10.. courba )( Dilution en cc
......---------_.----------

P.E. on cc
= 'ilcc

Teneur blanc 'IIcc

= Teneur echon ri cc
II - Teneur en meg/100 .~ do .sq.l. séché.? l'air

a) C2~~~!!~g~_~~~~~~~!~~~_Q~_g~E~~~~!~~~= 20 g de sol
Vol. solution percolDe = 100 cc
Na·noq/100 = TenourX/cc

; 4.6
K moq/100 _. Teneur llcc

39

b) 2~~~!!!~~~_~~_E~~~~~~~~~~~_~~!f~E~~!~~

Na meq/100 = Tonour tlcc x Vol. Solution parcolée en cc

Prise d'essai en g x 230

K meq/100 = Toneur tlcc x Vol. Solution percolée en cc

F 457

Prise ù'essai en g x 390
Ces 2 chiffres sont inscrits dans la colonna "meq%" de la feuille
d'analysa.
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CHAPITRE II

FEl!. LIBRE ou Il fo..cilement soluble"

FER LIBRE

Méthode DEB-----------
par extraction au Dithionita de Sodium en présence do tartra­
te et ncétnto de sodilU"'J., puis colorinétrie manuelle à l' auto­
analyseur Tochnicon.

~~!~~~~_~~_~~~E~Q~

par extr~ction à l'o..cido oxalique - oxalate d'ŒlllOnivI.l sous
irradio:tion U.V.

FER++ facilement Soluble

sous forDu de ccrbon~te ( sidérose ) ou de complexes orgnni­
.qUGS; pnr c.tto..quu faiblemont acide sous atoos)?hère de C02 •



GENERALITES SOLS
.:-_------,-_.~--.....;--------------...:.

Fe libre
Méthode Deb

l PRINCIPE

L'échantillon est ms en suspension dans une solution "tnmpon­

complexo..nte" de tartrate de sodi'llli1 0,2N et d'acétate de sodiuo N, puis
attaqué à l'hydrosulfite de sodi'lUll (di-thionite) S204 Na2•

3 attaques successives sont nucessaires et suffisantes dans la majo­
rité'des cas.
un lavage à l'acide chlorhydri~ue N/20 est opéré entre chaque attaque
la présence de ces divers réactifs ne gêne pas la colorimétrie qui
est effectuée sur l'ensenblc des solutions d'attaque et de lavage.
Toute fois, pour les teneurs supérieures à 6% de Fe203 , on a inté­
ret à effectuer un dosage vollli'étriquo au bichronato de potassiuo.
Voir le mode opératoire au chapitre "Fer total" dans la 2e partie .
de co volumo. (Volur~étrie avec indicateur coloré de fin de réaction
ou enregistrement potentiographiquo).mais dans CG cas, il est néces­
saire de détruire au préal~ble tartrate et acétate par oxydation ni­

tro-sulfurique. Voir le Dode opératoire détaillé en fin de ce chapitre
dans la ur.léthodo de Endredy).

II RENDEJ:lIENT
10 échantillons par jour pour un opérateur~ Ces attaques sont faites
par séries de 20 et les solutions groupées par séries de 60.

III REPETABILITE
Une série de 3 échantillons, do teneurs moyennes 1,96- 3,85 et 14,45
%Fe203 a été analysGe 7 fois, avec 7 séries différentes d'échantil­
lons, avec un intervalle d'una sODaine entre chaque série.
Les écarts type ont été de : 0,47 %pour la teneur 1,96

0,46 7"G" "3,85
0,75;-;';" "1 4, 45
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1 PRODUITS ET r.'fATERIEL
,----

Pour 1.000 dosages.

PRODUITS

7 kg

28 kg

4 kg

7 l
16 g

2!'ïO g

150 g

1.100 ~ 125

1,5 rouleau

6507

62{~7

6(;62

"519

7223

réf. 4616

6431

Merck réf.

iVlerck réf.

l'llerck réf.

Tartrate de sodium

Acide chlorhydrique

O-phénantroline

Chorhydrate d 1 nydroxylamine Merck

Citrate de sodium Merck r8f.

Filtres disques Durieux nO III bande bleue

Papier enregistreur liné~ire Technicon

Hydrosulfite de sodium Merck réf.

Acétate de sodium lVIerck réf.

MATERIEL

collerette

•
flacons plastiques de 250 cc

entonnoirs ~ 70 mm

20 tubes do centrifugeuse en plastiqu~ à
~ int. 41 mm 1 ~ 110 mm

20 béchers dG 400 cc forme bQsse

20 ballons jaugés de 500 cc

60

20

:B' 76
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l

PREPARATIon DES SO:ï.UTIONS 1 SOL S
1

.--4-------
1
1
1 lŒR LIBREr
1-----

A - Extraction

- pes8r 680 g d'acétate dG sodium et les faire dissoudre.
dans environ 2 litres d'eau permutée.

- peser 115 g de tartr~te de sodium et les faire dissou­
dre dans l litre environ d'eau permutée.

réunir les üeux solutions dans un ballon jaugé de 5 L
et c01Ilpléter le volume avec de l' Gan pernmtée.

- conserver cette solution dqns un baril de verre à ro­
binet.

Acide chl~rhydrigue N!20

- dans un ballon jaugé de 5 litres placer 25 cc d'acide
chlorhydrique concentré et com~léter à 5 litres avec
de l'e8.u. permutée

B - Colorim étrie

O--phénantroli~

- -peser 2 g dissondre à l'enu permutée, 'oasser en fiole
jaugée de l litre, compléter le volume q l'eau permu.­
tée.

-peser 10 g dissoudre à l'eau permutée, compléter le
volume il 2 li trus

•

peser 120 g dG citrate de sodium, dÜJsoudre à l'eau
p3rmutée, com:üétl-:r le volume à 4 litres.

Tampon pH 3,5

- l kg d'acétate derodium (1 flacon) placé dans un bécher
de 4 litr8s avec 3 litres environ d'eau permutée. 5

•• 1 2



- sous pH r:tètre Ci ju.ster ;_\ pH 3,5 en 8 joutant goutte à ~~outte

de l'acide chlorhydrique. (pH> 3,5) ou de la soude \pH<3,5).

- compll.~ter à L!. litres avec de l' ea u permutée.

Acide chlorhydriqu.e à 1 ~

- mesurer dans le flecon 3,960 l d'eau permutée, y ajouter
40 cc d'acide chlorhydri~ue concentré, bien agiter.

Solution de ~lution P9.ur Fer libre

- peser 40,8 g d'acGtate de sodium dans un bécher de 250 cc
et dissoudre par environ '150 cc d'eau permutée

peser 6,9 g de tartrate de sodium dans un bécher de 250 cc
Dissoudre 11ar environ 100 cc Cl 1 ea u permutée

peser 24 g d'hydrosulfite de sodium dans un bécher de
Lj.OO cc et faire dissoud.re par environ 200 cc d' eau permutée:

- joindre ces trois solutions dans une fiole jaugée de 2 l

- ajouter 3 cc d'acide chlorhydrique concentré

- compléter à 2 litres

F 72



A - Extraction

1
1

~ŒTHODE D'ANALYSE 1
1
1

SOL S

FER LIBRE
(méthode B.C. Deb)

F 73

- Régler le bain-marie à 40°

- Peser l g de sol bT~~é ~JL~~ Dm dans un tube de centri~

fugeus8 en plastique, numéroté.

1° Traitement

1- ajouter 50 cc de solution de tartrate-acétate de so­
dium,.

2- agiter énergiquement avec un agitateur qu'on laisse
ensuite dans le tnbe.

'3- avec la mesure prévue à cet effet, ajouter 2 g d' hydro
sulfite dG sodDlm (dithionite) reboucher le flacon
~ussi~~t. Agiter.

4- placer le tube dans le bain-marie réglé à 40°

5- maintenir l heure ~ cette t8mpér~ture en agitant· de
temps en temps. (noter les heures sur la feuille de
travail) .

6- placer le tube sur la c8ntrifugeuse que l'on fait
tourner à 4.000 tours/minute pendant 5 minutes (noter
les heures sur la feuille de travail).

7- décanter soi gneusement le liquide clair dans un bé­
cher de 400 cc numéroté.

8- aj outer dans le tu.-oe 50 cc d r acide chlorhydrique
environ N/20. Agiter.

9-- chauffer pt.mdant 15 minutes au bain-marie en agitant
de temps en temps. (Noter les heures sur la feuille de
travail). Enlev8r l' ngi tRtenr ct le rinct.;!' d' nn jet
de pissette.

10- Centrifuger 5 minutes à 4.000 tours/minute (noter les
heures). 54
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11- décanter soigneusement lc liquide clair en le joi­
gnant au 1° (bécher numéroté de l'opération 7). '

2° Traitement

Faire un deuxième traitement à l'hydrosulfite,
puis à l'acide chlorhydrique environ N/20 en suivant à
nouveau le détail de toutes les opérations numéros l à
11 9 les liquides décantés étant toujours joints dans le
même bécher.

2.0 Traitement

Opérer très exactement comme pour les deux pre­
miers traitements.

Filtration

- les solutions des trois traitements représentent un
volume de 300 cc.

placer au-dessus d'un ballon jaugé de 500 cc un enton­
noir garni d'un filtre bleu.

- filtrer, laver à l'eau permutée très chauële en lavant
bien le haut du papier

ajouter 5 cc dIacide chlorhydrique concentré.

- laisser refroidir 9 compléter le volume à 500 cc avec
de l'eau permutée.

B - Colorimétrie au Technicon

- Placer le manifold du li'er en suivant les indications
de la feuille de travail.

- Passer les échantillons avec la "Gamme forte - Fer
libre".

Les échantillons dont les Rics sont i~t~r1~urs ou égaux
au pic-de-SO-- y Icc seront passés ;\ nOUVG8.U avec la "Ganime
moyenne - Fer libre ll

•

Les échantillons dont les "pics sont. supérieurs ou ég0ux
à 600 ylcc seront dilués avec la solution de dilution pour
J?er libre.
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C - Colorimétrie manu~lle

La m~me m~thode peut Ùtre appliquée en utilisant
le spectrophotomètre Jean et Constant.

- prélever,5 cc de solution dJattaque, les placer
dans une 'fiole jrmgée de 200 cc

- préparer deux fioles pOlIr l'étalonnage. La 1 0 étant
un blanc, dans la deuxième placer 10 cc de solu­
tj.on à BO r/cc . de Fe

2
0

3
•

- dans les fioles contenant les échantillons et les 2
fioles d'étalonnage ajouter, ~2ns l'ordre, et en a­
gitant à chaque fois, les solutions su_ivantes
(voir préparation ci-après).

- 8 cc d'acétate de sodium environ 2 M
- 8 cc de solntion d'hydroquinone
- 2 cc de solut i on d' O--phénRntroline.

Comuléter le volume à 200 cc avec eau permu­
tée-: Laisser reposer 2 heure s à l' obscurité.

D - Mesure au spectrophotomètre Jean ~i-~onstan~

Conditions:
longueur d'onde
sGnsibilité
cellule
cuve

= 490 m
= 5
= A
:= l cm

F 79

Après 20 minutes d.e chauffage de l'appareil
Réglage du 0 :

- Placer l' a i{51J.iIl 0 du grand cadrA.n sur 0
- Placer dans le porte-cuves les solutions Q et

"Témoin i4J1cc"
- Mettre l~ cuve 0 sur le trajet du rayon lumi­

neux
- Régler le milliampèr,::mètre sur 0 grAce aux

boutons de réglRge électrique (volet tiré) et
optique (volet ouvert)

E - Etalonnage du spectrophotomètre

Pré santer alors la cuve contenant le "Témoin ·-.4J1cc"
- ouvrir le volet
- tourner le bouton du "coin optique" jusqu'à régler le

milliampèremètre sur 0
- A ce moment bloquer le bouton de commande du "coin optique

puis visser ou dévisser le bouton de réglage du grand ca­
dran (derrièr(~ l'appareil) jlsqut:à placer l'aiguille sur
80.

~. f1ou
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F - Mesures

- Placer l'échantillon dans la cuve, essuyer bien soi­
gneusement les far.es transparentes, et placer la cu~

sur le trajet du rayon lumineux.
- ouvrir le volet

manoeuvrer le bouton de commande du coin optique de
façon à amener l'aiguille du milliampèremètre sur 0

- effectuer la lecture
- Transcrire tous les résCl.l tats sur la feuille de travail.

G - Préparation des solution~.~our~olorimétrie manuelle

Solution d'acétate de sodium 2 M

- Peser 272 g d'acétate de sodium R,?dans un bécher
de l litre

- Dissoudre avec 500 cc d'eau environ
- Ajouter lentement? et goutte à goutte à la fin, de

l'acide acétique R.P. jusqu'à obtenir un pH de 3,5
(il faut environ 300 cc d'acide Rcétiq~e)

compléter le volume à l litre avec de l'eau distillée

Solution d'~ydroguinone

a) Solut!on acétiqu<?~cétate pour *' hydroquinone

Peser 4,8 g d'acétate de sodium. Dissoudre à l'eau
distillée? passer dans un ballon jaugé d'un litre,
ajouter 4 cc d'acide acétique et compléter à un li­
tre avec eau distillée.

b) Solu~on d'hydroquinone

Se prépare au moment de l'emploi en mettant dans
un petit bécher de 100 cc environ l g d'hydroqui­
none et 50 cc de "Solution acétique/acétate". Bien
agiter pour dissoudre. Il doit reste~g~~l~~es:cris
taux non di~s.o~~t,_au fa_nd du béch~. .
Cette solu.tion ne se conserve pas plus d'une j~ur­

née.

Solution d'O-phénantroline à l~

Peser l g d'Ortho-phénantroline dissoudre dans 100 cc
d'eau + 2 cc d'acide chlorhydrique.

Conserver en flacon de verre jaune
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Solution é~~~~o~~ l mg de Fe 203 ~._::.a.~.

nettoyer soigneusement au papier de verre fin environ
20 cm de fil de clavecin (Fer pur ).

essuyer avec du papier Jose~h.

peser 700 mg de Fer (le poids théorique serait 69?,436 mg
nuis on estime qu'il y a environ 0,5 mg d'impuretés) dans
un bêcher de 250 cc fork8 haute.

,:.d;tec:,uer p2r 15 cc environ ël 'acide chlorhydrique + :3 cc
l~ , eE! u.

chauffer lentement au b:.'in de sable, sous verre de montre.
Ouand tout le métal est D5rfaitement attaqué retirer le
~srre de montre et évaporer à sec.

reprendre par 10 cc cl 1;:1 cic1e chlorhydrique et environ 50 cc
d.'esu perr:lU"Lée.

dissoudre dans un bêcher de 250 cc, 20,4 g d'acétate de
sodiwn par environ 200 cc d'eau permutée.

- d_issouclre dans un autre bêcher 3,45 g de tartrate de sodi
p.:,r 100 cc d'eau per"'lutCe.

- dissoudre d.ans un El utra b{;cher -12 II d' hydrosulfite de
sodium dans 100 cc environ d'eau permutse.

joindre ces j solutions do.ns un ballon jaugé de 1 litre,
;}joutor la solution d'r::t-G8que du fer pur.

compléter le volume ~. ·1 litre avec de l'eau permutée.

77

N.B. pour préparer les deux C8nwes il faut disposer de 1,200 l
de solution étalon.
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Préparer 6 fioles jaugées de 500 cc
i

Teneur 1 Solution létalon1

Fe l-O :3 ,r/~.c
1 à l~/cc1
1, / -4-----------.----.---
1

rl,:,- 1
t"300 1 400 cc1
600 , 1 300 cc

j r
400 1 2\)0 cc

1

1
200 1 100 cc1
100 1 50 ccr

80 1 40 cc1
0 1 0 cc1

Compléter à 500 cc avec
la IiSolut:i on de dilution
pour Fer libre".

Il

li

"
li

Préparation de la~amme moxenn~

Préparer 4 fioles jnugées de 500 cc

II

Compléter à 500 cc avec
la "Solution de dilution
pour Fer libre".

30 cc
20 cc
10 cc
2~5 cc
o

Solution étalon
à l mg/cc

. Teneur 1
rf/cc Fe 203 1

.---.-J.--.---------.-------- _

r-1 1
60 /e:(.. 1
40 1 i

2~ 1 !
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Montage

TECHNICON SOLS

fER LIBRE

colorimetrie a I"o.phellalltroline

A=: 480 mp

diaphragme NO 1

orange blanc 0,23
echanti lion fort

2.50

grande bobine acide chlorhydrique

eu 1.60

violet orange 3.40
acide chlorhydrique

petite bobine petite bobine echantillon faible ou dihltion

bleu 1. 60
air

violet blanc 3.90
hydroxylamine

vert 2,00
simple' tampon pH 3,5

delai violet blanc 3,90

petite bobine
hydroxylamine

rouge 0,80
citrate

petite bobine
jaune 1,20

0- phenantroline

bleu 1.60
air

Jaune
retour

simple jaune 1.2<;)
delili lavage

enregistreur

60

expanseur)< 2
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GEN ERALITES SOLS

Fer libre
Méthode de Endredy !

l PRINCIPE

Dissolution du Fer libre par le mélange acide oxalique oxa-
late d'aomonimn (pH 3,3) sous raYO!h~ODent ultra-violet.

II RENDEftlENT

Linuté par le coffre d'irradi~tion '(4 échantillons). Un opéra­
teur peut effectuer 8 Desures par jour.

III REPETP~ILITE
•

Nous n'avons pas fait suffis~ent de mosures pour pouvoir don­
ner un chiffre. Il semblerait qu1ollo soit égale à la méthode Deb.

IV PRODUITS et lYIATERIEL NECESSAIRES ..p-S?EF_1POO D.ETEilllINATIONS (e},.""traction
et dosage)

~~1~~!~! 9 cristallisoirs ~ 180 mrù, à boc
20 bechers de 100 cc for&o basse

1 éprouvette jaug~e de 100 cc
1 Il "de 5 cc
20 fioles jaugées de 200 cc
1 pipette de 100 cc

10 entonnoirs ~ 70 mm tigo courte
1100 papier sans condros, filtration lente ~ 110 mn

~~~~~ 1; 500 kg d'acide oxcliquo
2,800 kg d'oxalate dra~~oniuo

17 l acide sulfuriquo
10 l acide nitriquo

250 g chlorure sto.l1noux
825 g chlorw....o Bercurique

1 g diphényl~1inG sulfonato do baryun
10 l qcide phosphorique
10 l solution titrôe do bichroraute do potassiUIil N/40

F 471
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SOLS

e"f"r:ô~tI'Of) d' Jh-~;le ­
.ap,.e~ d.zferri$~h·QI2 $Ovi>
i"~~dio~; 0 t\ U.V.

- (\ ~I1

1
t;;;)

~~
~

1 ~l__-.Ji,_._:!i •
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o
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1
! MODE OPEllJiTOIRE
r..

-SOLS

Fe libre
Méthode de Endredy

F 472

l DISSOLUTION
Peser 0,5 g de sol broyé à 0,2 mm et le placer dans un cristallisoir
à bec de ~ 80 mm (150 cc).
Ajouter 100 cc de solution de Taom (12,61 g dtacide oxalique et 24,9g
d'oxalate d'mJConiUQ dissous à l'eau permutée, faire volume à 11)
Placer dans le coffre à irrûdiation (sans @ettre en route les agita­
teurs ); ferQer la porte.
Brancher le ventilateur et alJ_UIJ.er la lampe

Après 4 h d'irradiation, éteindre la laope, sortir les cristallisoirs.
Filtrer sur papier pour filtrations lentes; Laver à l'eau froide
additionnée de 1% de solution de TmMù (10cc par litre). Recevoir la
solution filtrée en fiole j~ugée de 200 cc. Coopléter au trait de

jauge avec de l'eau per8ut6e.

II DESTRUCTION des IONS OXALIQUES
Dans un becher de 100cc fOrDe basse, prélaver, avec une pipette,
50cc de solution d'attaquo. Ajouter 10 cc d'acide sulfurique au t ct
évaporer lentegent d'abord, ptÙS on aUGT.lontant le chauffage jusqu'à
apparition d'abondantes fULlées blanches sulfuriques.
Descendre le becher de la plaque; Laisser refroidir jusqu'à dispari­
tion des fm~ées blanches puis ajouter goutte à goutte, 2cc d'acide
nitrique en agitant. Quand la réaction est calmée, chauffer jusqu'à
apparition de fumées blanchos abondantes. Descendre le becher de la
plaque ; laisser refroidir. Si la sol~tion est colorée en noir ou
marron, ajoutor à nouveau 2 cc d'acide iritrique et refaire le même
traiteoent jusqu'à obtention d'une solution lifupide sans coloration
brune.
A ce 8onent, ajouter environ 1 cc d'eau avec précautions et en agi­
tant, puis chauffer à nouve~u jusqu'à aller à sec. Reprendre ensuite

par 10cc d'acide chlorhydrique nu t;Quand tout est redissous opérer le
dosage par vollillétrie au biclu'oLlo.te de POto.SSiULl CODIlle il est oxpli-
qué au chapitre "For tot2.l" dr,ns 10. 2e p2.rtie de ce volULle
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l PRINCIPE..

GENER.A..LITES SOLS

Fer ferroux
facilement Soluble

Par attaque chlorhydrique dilué 10%. L'on fait passer en solution
le fer "facilenent soluble 17 (typo sidérose,ou conbinaisons organ~quos

du fer). L'opération est Denue à l'nbri de toute trace d'air car les
quantités dosées sont très faibles et Fo$+ seraient aussit8t ~xydées

( oau bouillie, atoosphère dû C02).

II PRECISION
En opérant sur 5 g de prisa d'essai,on arrive à L- 0,01% de FeO.

III RENDEl'tENT
Un opérateur peut effectuer 20 dosages par jour.

IV PRODUITS et MATERIEL NECESSAIRES pour 1000 DOSAGES à CETTE CADENCE
Prodtrits 30 kg acide chlorhydrique RF------...-

20 kg acide sulfurique RF
20 kg aeide orthophosphorique RF

1 g diphényl2.rJ.ine stù.fonate do bo.ryuo.
6 1 solution titrée N/50 do bichrooate de potassiUD
1 bouteille gaz cnrboniquo

Matériel 20 erlons de 750 cc à col large......------
20 bouchons de caoutchouc nO 45

1 éprouvette de 30 cc

1 niero-burette do 5 cc
1 flacon laveur de mr.R.fu.'\JD

6 w de tube caoutchouc ~ intér. 8 r.1lil

F 474
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Sol s - "'Roc.hes

Fe.+ .....
.fb~;IlP.Ment' solu~l e
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!
NODE OPEllATOlRE ! SOLS

!
! Fe ++
!
! facilement soluble
!

CALCULS

page précédente)
Préparer 10 erlens de 750 cc munis de bouchons équipés (cf croquis

Peser 1 g d'échantillon broyé d2ms des orlens E~E~!~~~~~~_~~~~ de
750 cc à col large; ajouter 180 cc d'oau distillée bouillie (froide). ---.a

Boucher avec le bouchon décrit sur le croquis (coDportant
une soupape de Bunsen et un tube cl' nlir~entLl.tion)•
Brancher l'arrivée de C02 ct f~ire passer du gaz durant 5 m. afin de
chasser tout l'air contenu dans l'erlen.
FerDer ln pince à vis" débl":.mcher 1 t arrivée de CO 2 et mettre à la

place l'extrémité d'un entolû~oir.

Placer dnns l'entonnoir 20 cc d'acide chlorhydrique ct ouvrir la
pince pour laisser écouler l'acide dnns l'erlen. ReferDer ensuite
la pince et enlever l'entonnoir.

Placer l'o~lon sur un btnn sable, chauffer pro~Tessivement jusqu'à

ébullition et l'y maintenir 10 m.
Descendre l'erlen et laisser refroidir; quand il est revenu à tempé­
rature aQbiante, brancher ll~rrivée de C02 sur le tube d'alimentation
et faire passer le gaz durant 5 m.
Préparer une burette contenant une solution de bichromate de potassium
N /50, une éprouvette renfermant 30 cc de mélange sulfo-phosphorique
(2/3 d'acide sulfurique au t et 1/3 d'acide ortho-phosphorique) et
un flacon çoopte gouttés d'une solution à 0,2% dans l'eau de diphé- .
nylaLline sulfonnte de bIJ.r\JUIJ..

- ]}n..Q.I>~.r~~_.:tl'~§_l'.D.1>~J;;W..o.t :

ouvrir l' erlen
ajouter·les 30 cc de Bélnngc sulfo-phosphorique
ajouter 8 gouttes de diphénylaoine sulfonnte de baryum

- titrer iffiQGdiateDent avec 10 bichro~ate de potassiULl N/50 jusqu'à
virage violet.

- noter le volUIJG versé sur la fOlùlle d'an~ysc

nccCr207K2 N/50 x 1,44
----------- = FoO %

F 475
P.E. en g x 10
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CHAJ?ITRE III

PHOSPHORE ASS~IILABLE

" . fluorure
Ln méthodo OLSEN-( oxtr~ction par mélange bicarbonate/de sodium) .
est génér~lomcnt appliquéo.

Nous donnons ég~lo~ont lo modo opératoire de la méthode TRUOG
( Extraction sulflITiquG à pH 3 ) quo nous avons souvant prntiqué
par colori~étrio QQnuelle lorsquo nous no disposions pns d1auto­
analyseur.
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·
IGE1ŒRALITES SOLS

Phosphdlre assimilable ':..
méthode olsen .

PRINOIPE méthode olsen modifiée pnr Dabin :
Extraction par le mélange 003 RNa - IITi4F à ~H 8,5 T La solution
est acidifiée et on effoctue nu ~echnicon ln reaction de formation

du comPlexevhœptiom01YbdiqUe puiSvSQ réduction p8.r l'acide ascor~;·;1·.)
bique et la "'Col(lrïmétrie à 660m/ .

Nous avons effectué toute une sorie d'ossais tendcillt à
fixer l racidification optime. de le. solution, car ce facteur è. une
très grc.nde importance sur la colorimétrie~ DQUs les conditions
opérL'..toires decrites l~ qU2.ntité d'acide o.jouté doit être très
exactement de 0,5 cc.

Nous Qvons également effectué divors essais pour fixer la
grf:lllulométrio de 11 échantillon à traiter, sur un sol sableux nous
avons obtenu :

Après nccord ~es chercheurs intéressés, nous avons choisi
d'operer sur dos échQntillons broyés à 0,2 mm qui permettent. ....
dlobtenir une prise d'essai plus représentative que le broyage à

pour un échantillon broyé à 0,5 mm

0,2
0,1

= p 205 0,076 .100
= 0,079
= 0,089

,

0,5 mm~

FIDELITE DE LA METHODE

Sept mesures effectuées dans un intervalle de plusieurs
mois ont ddmné, pour une ...teneur moyenne de 0,079 %0 un ecart-type
de 0,003 •

PRODUITS ET MATERIEL NECESSAIRES POUR 1000 DOSAGES

PRODUITS BicŒrbounte de SodiUL~ 3g
Fluorure dr~mmonium 1,350k

F· 160 '{ 0



Acide Sulfurique 2,500k

Acide Borique 0:500k
Acide Ascorbique 60g
Molybdate d'ammonium 125g

Pap).er filtre Durieux nO 111 bande bleue W 90 mm 3000
Rouleau papier enregistreur technicon 0,33

lYlatériel
flacons 250 cc plastique fermeture hermetique

entonnoirs plastique ~ 60 ma
bechers pyrex forme basse 100cc

bechers plastique forme basse 100 cc

fioles jaugées 50 cc
fioles jaugées 1 l

verres de montre ~ SC ma
pipette 50 cc
pipette 20 cc
pipette 5 cc
pipette graduée 5 cc au 1/10
poire micro-pompe
godets plastique 30 cc avec opercule
godets technicon 8 cc
~ubes de pompe technicon violet-noir

tubes de pompe technicon violet-blanc
tubes de pompe technicon vert
tubes de pompe technicon jaune

20

26

6

26

6

1

30
1

1

1

1

1

26

36
3

3
3

-"; ~ 1 ,5

F 160 bis: ~ 71 .,-



F 157
PREPARATION DES
SOLUTIONS
'.)

SOLS

HOSPHORE ASSnlILABLE
méthode Olsen)

Solution d'extration
- peser 168,040g de bicarbonaté de sodium et les faire dissoudre
êl.<.W..:..... L;.liltrèud' eD,U bidistillée.
- peser 74,080g de fluorure d'nmmonium dans un becher de plastiqu

et les fnire dissoudre dans 1 litre d'eau bidistillée
d2lls un flacon de 41 enplastique,réunir ces deQ. ~olutions et

ajoutcr:7:')0 litre d'eau bidistillée (qui sert à rincer les
bechers où sont effectuées los dissolutions)

- bien agiter
- sous pH '·'ètre aj outer une quantité suffisante d'ammoniaque con-

centré (50cc environ) pour ajuster le pH à 8,5
~Attentio~ si on obtient un pH supérieur à 8,5, prevenir le chef de

laborc..toiro
- compléter à 41 avec de lJeau bidistillée et conserver en
flc..con de plastique

Acide, bprïque 0,8 M
Peser 50g d'acide borique,fairc dissoudre à l'eau bidistillée
compléter le volume à 11

Solut~on sulfomol~~digue

- peser dans un bccher de 250CC ,26g de molybdatc d'rumnonium
faire dissoudre dans 100cc environ d'eau bidistillée
- dans un becher de 11 me~urer 300cc

d'ea~ bidistillée,puis
ajouter lentement, et en agitant sans nrr~t, ?80cc d'acide sul­
furique concentré

Laisser refroidir

- réunir les deux solutions dans une fiole jaugée de 21 , complétel
au trait de jauge avec de ~leau bidistillée

Acide Asporbique 1,Og/1
peser 10g d'acide ascorbique dissoudre à l'cau bidistillée
complétor à 11



Acide sulfurique ·-v N
mesurer 56 cm3 d'acide sulfurique concentré, les verser avec

précGutions, et en ngit~nt constamment dans 11 d'euu bidistillée
apI-ès rofroidissGmcnt compléter 10 volumo ~ 2 litros.
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SOLUTIONS ETALON SOLS

PHOSPHORE ASSIMILAB+E

(m8thodë 8itsi:ffi:'1 .

. !

- Secher à l'étuva à 105°, durant 24h, du phosphate monopotassiqu~ P04H2K

- Laisser refroidir dans un dessicateur

Solution mère p205 1 mg!cc.

peser 1,917g de P04H2K, les dissoudre à l'cau bidistillée; passer
enfiole jaugée de 11 - compléter au trait de jauge ;..-v.ec de l r eau bidis­
tillée - bien agiter conserver en flacon de plastique

Solution Etalon pour l~ constit~tion de la garilllle
mesurer très eEactement les qU8ntités ci-dessous de solution mère
à 1 mg/cc, dans des fioles jaugées de. 11 - complét",r;'au t~ait de
jauge avec de Iteau bidistillée - bien agiter et conserver en
flacon de pl stique.

Solution Etalon p 205 Quantité de Volume
solution mère total

. !
. -oz r 1 .!

30~cc0,15 %0 30 cc l
0,10 %0 20 Y;cc 20 cc l

0,05%0
r

10 Y/cc' 10 cc 1 l
if00

1

1 0,02 4/!cCC; 4 cc ·11

t 0,01 %0 2 'jcc . 2 cc 1 1
!

1 L

F 159 74 ..



F 155 MODE

OPERATOIHE
SOLS

p205 A~SIEII)LABLE

(méthode Olsen)

Toute ln vQisselle utilisée pour ces dOSQg~3 'ost strictement roservée

à cet usage et cln.ssée à part ..
- La solution d'extration et l'acide sulfurique utilisés doivent ~tre

les marnes pour touto une serie.S'assuror, nVQnt de co@uencer Que lIon

possède une quQntité suffisante de ces ré~ctifs.

l - Extrnctio,n
En raison de ln granulométrie élevée et de ln faiblesse de la

prise d'essai operer le prelèvemont nvec un soin tout particulier

- totalité du sachet de terre broyée à Op2 mm versé dans un
plateau - bien mélangertprelever par points on prenant toute
llépaisseur de la coucho.

- Peser 19 do sol broyé à 0,2 mm et le placer dans un flacon de 250cc

en polyéthylène.

- ajouter avec une pipette,50cc de solution d'extration
- placor la capsule d'obturation et visser 10 bouchon
- monter les flacons sur l'agitateur et agiter 1 heure

filtrer sur entonnoirs de plastique do ~ 60 mm garnis de papierilbleu"
~90 mm ne pas laver

- prélever 20cC dans des bechers en plastique de 100cc forme basse

II - Préparation de la gamme étalon

Prépc~er 6 bechers de pyrex de 50cc marqués 0 - Op01 - 0,02 - 0,05

0,10 - 0,15
- dans le nO 0 plncer 5cc (pipette) de solution d' extration

- dans chacune des autres placer 5cc (pipette) do sOillution étalons

0rô1 - 0,02 - 0,05 - 0,10 ~ 0,15 - r~ p205en respect[Ult pour le
pipetage l'ordre ci-dessus

_ placer los bochers sur un bain sable reglé à~8C9 environ
évaporer à sec (durée 1 à 2 h)
reprendre pc~ do petites quantités de solution d'extraction (il faut

environ 20cc) '. 75



Quand tout est redissous,filtrer sur papier bleu de ~ 90 Th~ placés

sur dres entonnoirs de ~ 60 mm en recevant ln solution filtrée dans

des fioles j nugées do 50cC - lnver avec de la solution d' ext::'.:.c,trhon

jus~ufà compléter le volume au trait do jauge

bien ngitor et prolever 20cc (àla pipette) QUO l'on placo ~Qns des

bechors de plnstiQue de 100cc forme basse.

III - Neutralisation
dans ChQ.~U.8 1" .·mer, de ln gamme et des échantillons, verser avec
grandes préc~utions et en agitant consto.rmment (pour éviter des

pertes par projections) 0,5cc d'acide sulfuriQue concentré mesurés

avec un ensemble pipette grnduée-micropompe et ajoutés goutte à
goutte (ne pns utiliser les dernières divisions de la pipette)

couvrir d'un verra de montre et attendre le lendemain

filtror sur entonnoirs de plastiQue ~ 60 mm garnis de papier bleu

~ 90 mm, enrecuoillant ln solution dans des godets de plastique

reservés à cet usage ne pus laver

Envoyer enphotométrie les godets (gamme ct échantillons) avec ln

feuille d'analyse.

F 156
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Mon~age

TECHNtCON SOLS

PHOSPHORE ASS1MILABU
colorimetrie du bleu de molybdene

petite bobine petite bobine

sullomolybdate

ai r

acide borique

retour

acide ucorbique

violet blanc 3,90

violet n'oir 2.90

violet blanc 3.90

ver

violet blanc 3.90

verl 2.00

jaune 1.20

violet orange 3.40

v,ôTitlifiiiiC- 3.:0

lIiolet nllir 2.90

colorimetrB

bain marie

t ',. 85~

si~ple

dalai

petite bobine

. petite bobine

expanseur:< 2

enregistreur

77
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GENERALITES SOLS

Phosphore Assimilable
Lléthode TRUOG

!
!
!

. !
!

J

l PRINCIPE
Les ions Phosphore "assirlilnblo" sont extraits du sol pur une

solution sulfurique 0,002 N tar:~ponnue à pH 3 pour addition du sulfate
d tamrJ.onium.

On forme ensuite, avec l'ion P0 4--- et extrait un complexe phos­
pho-D.olybdique qui, réduit par le chlorure stanneux, donne un composé
bleu absorbant essentielleLlent à 830 m/u _

Ne possédant pas de spoctrophotonètre nous permettant des mesures
à cette longueur d'o~de, nous opérons à 650 m/u mais nous craignons
que nos chiffres soient faussGs par le conposé bleu donné par réduc­
tion de l'excès de-réactif (ce cOwposé absorb~t principalement à 630

Dans les conditions d'extraction, nous ne pouvons pas risquerD.(U)
d'entrainer de silice en quantité appréciable (ce qui causerait une
interférence).

II PRECISION 0,05 0/00 en p20 5

III RENDEMENT 16 dosages par opérateur et par jour ( le rendeI:lent est ili­

Qité par la câpacité de l'agitateur mécanique).
IV PRODUITS et MATERIEL NECESSAIIŒS 'pour 1000 DOSAGES EFFECTUES à cette

. * * cadence
Produits 1 kg Acide sulfurique RF par toxicologie
------1,400 kg Sulfate dJacimoniur,l RP

35 g Molybdnta d'ni:lr,lonium
10 g Chlorure stn.nnG1.1",~ RP

15 cri3 Acide chlorhydrique RF
5 g Etain G n grenailles

1100 Papier filtre "banà.e bleue" j2} 125 ITlL1

Matériel 16 Flacons d'extraction 750cm3 avec bouchons polyéthylène
--- 16 Entonnoirs tige c01.:trte de j2} 70 Dill

16 B echers de 150 cc fon~G haute
1 Pipette de 20 cc à 2 traits
1 Eprouvette graduée de 500 cc
1 Burette de 50 cc
1 Bu.rette~·lde 25 cc
1 Burette de précision de 10 cc
1 Burette de 5 cc

25 Tubes à essai pOtIT coloriwètre Luriletron
25 Bouchons Gn polyuthylène pour tubes à essai

F 476 3 Supports de tubes à essai ( de 10 tubes chacun). 79



; PREPARATION
ides SOLUTIONS
!

SOLS

Phosphore Assimilable
Néthode Truog

l ACIDE SULFURIQUE"v N /100
- Mesurar 0,28 cc d'acide sulfuxiquo concentré pur dans un ballon jau­

gé de 1 1.

- Coopléter à 1 1. avec eau distillée

II SOLUTION SULFURIQUE D'EXTRACTIO~

- Mesurer 200 cc d'acide sulfurique ,,,,\/N/100 dans un ballon jaugé de

1 L.
- Ajouter, dans le ballon, 3 g de sulfate d'aDItionilliti

- Conpléter le vol~e à 1 1. uvac enu distillée.

III SOLUTION SULFURIQUE DE r·lOLYBDATE. DI Al\ITiOJ:HUM

a) Dissoudre 25 g de Dolybdate d'ruili~oniULl dans 200 cc d'eau tiède (60 o anv)

si nécessaire, filtrer ----7 (a)
b) Mosurer 280 cc d'acide sulfurique concentré; les verser, avec précau­

tions et en agitant sans cosse, dans 520 cc d'eau distillée.

laisser refroidir ----~ (b)
Verser lenteoent et en agitant la solution (a) dans la solution (b)

IV CHLORURE STANNBUX " pour COLORnmTRIE"
- Peser 5 g de chlorure stalLneUX dans un bacher de 250 cc
- Ajouter 20 cc diacide cruorhydrique pur.
- Couvrir d'un verr~ de montre; tiédir ~u bain sable pour dissoudre
- Laisser refroidir; passer dCillS un ballon jaugé de 200 cc; coopléter

le volume avec de l'eau distillée.
Conserver en flacon de varra jaune; oettre au fond du flacon un petit
grain d'étain métallique.

V SOLUTION ETALON de p205 - Voir à. " Solutions titrées Il
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! i! Phosphore AssiDilable !
! I·léthode Truog !
1. !

! !
METHODE D~ ANALYSE ! SOLS ,!

! ,

l EXTRACTIOn
- Peser 2 g de terre dans un fl~con de 750 cc
- Ajouter 400 cc de solution sulftlriquc d'extraction
- Placer dans l'agitateur mécanique et faire tourner 2 h.

Filtrer sur papier bande bleue; en général, le 1er liquide écoulé
. est trouble, le jeter et filtrer jusqu'à obtenir un liquide bien clair.

- Prélever 20 cc dans des tubes pour coloriQètre

II PREP.ARA.TION DE LA GMJIT~E

- Préparer 9 tubes jaugés de 20 cc pour colorioètre, numérotés 0, A,
B, C, D, E, F, G, H.

- Placer dans chacun 4 cc d'ncide sulfurique env. N/100 à l'aide d'une
burette

- Remplir une burette de 10 cc avec la solution étalon de p 20
5
à5 i/cc

- Verser dans le tube A 0,5 cc dG solution étalon

" B 1,0 cc "
" C 1,5 cc "
" D 2,0 cc "
" E 2,5 cc Il

" F 3,0 cc Il

" G 3;5 cc Il

" H 4,0 cc "
Com.ploter les 9 tubes de la gG.lllDe jusqu'au trait de jauge avec de
l'eau distillée; boucher et bian agiter.

III COLORll1ETRIE

81F 478

Placer dans chacun des tubes de la gamLle et des échantillons, 1 cc
de solution sulfurique de molybdate d'ar.:l:l0niULl, puis 4 gouttes de so­
lution de chlorure stanneux "pour ColoriI:létrie". Boucher, bien agiter,
attendre ensuite 5 m.

IJIesure au colorioétre LUlIETIWN :
Placer sur le colorinétre le filtre de longueur d'onde 650



Placer le tube 0 de la go..E.r~e d2.rls la. case l:larquée "blanc" du porte­

tube; Régler le tarage sur 10.. graduo..tion 100 de l'échelle "Transmis­

sion".
Passer ensuite les tubes de lu gaL~1e d'abord, puis des échantillons

Entre chaque mesure, pusser le tube "blanc" et corriger le tarage

à 100 si nécessaire.

!21~~_~~_!~_f~~~~!~_~~~~~!~~S: prise d'essQi

volur·'.e de 10.. solution

voltlI1e du prulèveLlent

lecture du colorinètre

quantités du solution étalon
lectures du colorinètre

IV CALCULS

Disposer d'une feuille de papier hullinétré où sont portés
sur l'échelle horizonte.le les quontités de p20 5 en 't
sur l'échelle verticale les ~raduations du colàriuètre

1/ PODter au crayon chacune dos lecttœes de la gamme :
o --------- 0 X
A --------- 2,5 "B ~___ 5,0 Il

C --------- 7 p 5 "D 10,0 il

E --------- 12,5 "
F -----~--- 15,0 "
G ------~--- 17, 5 IlH .~_____ 20,0 Il

2/ Avec la règle courbe, tracer au ~~~ ln courbe qui relie ces points.
3/ Relever les ~ de p 20 5 corr~spondants aux mesuras effectuées et les

inscrire dans la colonne ~/lecturo de la feuille d'analyse.

4/ ~ / Lecture p205 x Vol. Sol~n cc
---------------~-= rD.g/P.E.

Vol. prélèvt. en cc x 1000

5/ Dg / P .E.

P.E. en g
=

N.B. Joindre la courbe à la feuille d'analyse
Pour les lecturos inférieures à celle du point H de lu courbo

(20 ), ne rien inscrire, les analyses doivent ~tre refaites.
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CHAl?ITRE IV

HANGANESE Il Soluble "

Extraction prrr onu saturee de C02,
( Nous utilisons l'o~u gQZCUSO du COmB0rCe )
puis colorimétrie uu Tochnicon ou QQnuolle au Spectrophotomètre
Jean et Constant •
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SOLS.
. ._--------_..:...._--------------

rom
"Soluble"

l - EXTRACTION
- Peser 10 g de sol dans un erlen de 500 cc -
- Introduire un barreau d'agitateur 2agnétique -

Ajouter 200 cc d'eau saturée en CO ; exactemnt mésurés -
- Avec chaque s~rie faire un"blanc" à partir de 200 cc d'eau

saturée en CO -
- Bien boucher, agiter légèrement et laisser au repos 15 minutes-
- Déboucher l'erlen et le placer sur agitateur magnétique -'
- Agiter 20 minutes, puis passer la totalité de la suspension

en fiole jaugée de 250 cc - completer le volume au trait de
jauge avec de l'eau permutée - bien agiter -

- Filtrer sur sec, en jetant les 50 premiers Cm3 écoulés -
- Prelever, 100 cc de solution filtrée, dans un becher de

250 forme basse - évaporer à sec sur bain sable - quand l'é­
vaporation est terminée reprendre par 1 cc d'acide chlorhy­
drique, couvrir d'un vorre de montre et chauffer légèrement
pour redissoudro leré?idu, enlever le verre de montre en le
rinçant avec très peu. d'eau ainsi que les parois du becher -

II - PREPARATION DE LA GAl'ITm
a - Si on pratique·la colorimétrie à l'autoanalyseur "Technicon" -

Préparer 5 bcchers' dans les~uels on mesure très exactement,
à l'aide d'une burette au 1;20 los quantités suivantes de
solution à 100 ~/cc de MnO - .

becher 10 ~/cc 5 cc de solution titrée db
MnO

F 226

Il 8 Il 4 cc " Il "·.........
Il 5 " 2,5 " " Il·.........
1: 3 il 1 ,5 " " "• • • • • • - Q • •

u 0 li 0 " " "·.........
b - Si on pratigue la colorimétrie au spectr.ophotomètro

"JEAN et CONSTANT"

Préparer 2 bechers dans lesquels on mesure comme ci-dessus;

becher E •..•••.•••••.••.•• 7,1 cc de solution ti­
trée de MnO

bocher 0 .•••••••••.••.•••• 0 cc de solution ti­
trée de MnO

.../ ...
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III -DEVELOPPEMENT DE LA COLO'ATION
mes.uror

Dans chaque becher d'échantillon" et de la gamme, .
10 cc d'acide sulfJJJ.rique ._ ',1. au t, chauffer jusqu'à apparition
de fumées blanches sulfuriques abondantes -

- Laisser refroidir, reprendre par 25 cc d'eau permutée, puis
5 cc d'acide phosphorique concentré -
La rédissolution doit ~tre complète - s'il y avait un résidu
blanc insoluble, cllauffer jusqu'à dissolution - s.i l'on n' arri­
ve pas à le dissoudrè~ filtrer sur papier gris, laver à l'eau
permutée, puis faire bouillir pour concentrer et revenir au
volume initial --
Ajouter alors 20 mg environ de pério~ate de potassium -
porter à ébullition - ajouter encore avecbeaucoùp de pré­
caution, quelquos mg de périodate, maintenir à ébullition 5 mn ­
Laisser refroidir,/fioles jaugées de 50 cc -

passer on
IV - COLORIMETRIE

a) - Sur autoanalyseur "Technicon"
Se conformer aux indications portées sur la feuille de
travail

b) - Sur spectrophotomètr:il " Jean et Constant"

Longeur d'onde = 54~ m/
u

Cellule = A
Cuve = 2 Cm
Controle tare = 60

t85
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Douxième partie

. Elononts Totaux

CHAPITRE l = Bases t.otales
CHAPITRE II = Analyses générales
CHAPITRE III = Silice
CHAPITRE IV = Alunine
CHAPITRE V = Fer
CHAPITRE VI. = Nanganèse
CHAPITRE VII = Titane
CHAPITRE VIII -- Phosphore
CHAPITRE IX = Calciun - Magnésiuo
CHAPITRE X = SodiULï - Potassiuo
CHAPITRE XI = Perte au feu
CHAPITRE XII = C02

CHAPITRE XIII = Soufre
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CFJ~ITRE l

BASES TOTALES

Pendant de nombreusos années, la méthode classique de mise
en solution admise par les pédologues consistait en un sinple trai­
tement nitrique ( 5 11 d'ébullition ).

Récewnent, devant 10 désir exprimé par los divers chercheurs
d'avoir dos réslüt~ts roprosentant la totalité des élémonts exis-
tants dans It6ch~ntillon, nous SOl~OS venus à l'attaque fluo-por-

~resque

chloriquo applicable non soulonont nus sols mais a/tous les silic~tos.
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[ __GENERALIT_E_S-t- S_O L S _

Bases Totales
par attaque nitrique

L .

On appelle "Bases Totales par attaque nitrique" non pas la tota­
lité des éléments existvnts dans l'échantillon, mais ceux qui sont
mis en solution par une attaque de 5 heures à l'aqide nitrique
bouillant. Les résultats sont exprimés en milliéquivalent pour
100 g de sol.

Les dosages étant f~its par pho~ométrt~ de !~e on doit élimi­
ner les ions génrults (N03-, ~TH4 ' Fe+ , Al ).
N0

3
- est éliminé par8v[~oration de l'acide résiduel et par chauf­

fage du résidu poux décomposer les nitrates.
Fe et Al sont éliminés PQT précipitation à l'ammoniaque en.pré­

sence de sels d'ammonium (pour éviter l'adsorption de Ca et
Mg par le précipité d'hydroxydes).

,
les sels ammoniacaUJ~ runenés par ces opérations sont chassés par

chauffage, on utilise des épiradiateurs pour éviter la su­
blimation de ces sels sur les parois du bécher.

LorSque les écha~t~llo~~~nt très chargés en ~ati~res organigues
celles-ci risquent de n'être pas entièrement détruites par l'at­
taque nitrique. Dans ce cas le résidu d'attaque est fortement
charbonneux. Nous reprenons ce résidu par 5 cc d'acide nitrique
+ 0,5 cc d'acide sulfurique concentré et allons à fùmGes blanches.
Si au mOment de l'apparition de ces fumées blanches la solution
est encore noirâtre, on l~isse refroidir, ajoute encore 2 cc
d'acide nitrique et chauffe à nouvea~ jusqu'à fumées blanches,
puis lorsque la solution sulfurique n'est plus colorée nous
allons complètement à sec pour éliminer au maximum l'acide sul­
furique.

Lorsque les échQnt~ll~ns~on~ très_chargés en manganèse, nous
ajoutons, a~rès la rqp~ise et ~vant la préc~gitatiou des hydroxy­
des, 1 cq d eau oxygenee - cec~ aux deUi( pre ~p~ta"t~ons- '.

- Dans les deux cas le llblanc ll est traité de la même façon.

RENDEMENT
Un manipulutelŒ effectue une série de 20 échantillons tous

les deux jours.•

ECART TYPE
Deux échantillons ont; été analysés sept fois/~ des interval­

les d'une à deuX sen~8.ines. On a obtenu

Echantillon Témoin ~L.- ~~ Ca ()4-' ~/,., Mg;- ~'" K fJ i ~ Na 0-

x 1 2,44 0,33 i 2,73 0,3710,81 0,08 i 0,510,18
U : 10, 64__iLQl. !_ ..1~A6_1L2..~~_~,.1.§_._i?L~.?_I __.9_~ 46 il_,Jj

soit environ 13 %d'édart en valeur relative, sauf pour le sodium
où la dispersion est De8ucoupplus grande.



SOL S

BASES TOTALES

! PRODUITS ET MATERIEL \
. ! 1------------4-1

r
1
!----------..;.

Pour 1.000 dosages de Bases :totales

PRODUITS

MATERIEL

- Acide nitrique "Merck 456"
- Acide chlorhydrique IINerck 319 11

- Ammoniaque "r·ferck 5432 11

- Chlorure dl ammonium 1Il\lerck 1145 11

- Filtres Durieux :;.10 III IIbleu" ~ 125

35 l
25 l
20 l
21 kg
2.300

62

- 50 erlens 250 cc col étroit

- 46 entonnoirs ~ 35 mm

- 23 entonnoirs ~ 70 mm

- 25 verres de montre ~ 35 mm

- 25 agitateurs ~ 6 mm longueur 17 cm

- 25 fioles jaugées bouchées de 150 cc

- 65 flacons Gn matière plastique de 250 cc

- 200 g de billes de varre ~ 4 mm
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1 1
1 ,

J.\1ETHODE D'ANALYSE 1 S 0 L S 1, 1., ,
.. - ..._- 1 1

1 ,, 1, BASES TOTALES ,
1 1
1 _.__!-

l - Mise en soluti~~

_ peser 5 g d'échantillon broyé à 0,1 mm dans un erlen de
250 cc col étroit.

- ajouter 8 billes de verre, puis 30 cc d'acide nitrique con­
centré. ~ien agit~r pour.J!mlill~K"l'échantillon,puis re­
couvrir d'un entonnoir de W35 mm et placer sur bain de
sable.

- avec chaque série mettre un blanc
- porter à ébullition et y maintenir 5 heures (noter les

heures sur la feuille de travail)
- après 5 heures enlever les entonnoirs, les rincer d'un jet

de pissette, réduire le cl'~auffagC?_ et aller à sec.
- quand les erlens sont à sec, augmenter le chauffage au

maximum et y maintenir l heure de façon à détruire les
nitrates.

- laisser refroidir. Si le résidu est noir prévenir le chef
de laboratoire avant de continuer.

- reprendrc~ par 10 cc d'acide chlorhydrique, couvrir d'un
verrG·de montre, quand le résidu est repris, ajouter 50 cc
dl e3.U permutée et chauffer j1lSqU 1 à, obtenir une Rolution
limpide et un résidu blanc et grenu.

- enlever du bain de sable, rincer le verre de montre et les
parois d'un jet de pissette, djluer avec de l'eau permutée
froide jusqu'à volume d'environ 100 cc

1° PrGci~itation

- ajouter alors la cc de solution de chlorure d'ammonium à
150 gll placer un agitateur clans chaque erlen.

- avec une pissette, ajouter de petites quantités d'ammonia­
que au 1/3. Bien agiter. Avec le bout de l'agitateur déposel
une très petite goutte de solution sur du papier pH ;
(rouleau pH 5,5 à 8,0) et répéter, si nécessaire l'adjonc­
tion d ' am'lloniaque jusqu'à obtenir un pH compris entre 7,et
7,5 . .

- chauffer à ébullition sur le b-ain de sable jU.squ 1 à ne plus
sentir d'odeur d'ammoniaque.

- filtrer sur p~pier bande bleue, laver 3 fois par décant~­
tion dans l'erlen, puis 2 fois après passage sur le filtre
uvec une solution bouillante de chlorure d'ammonium à
5 ~1, (50 g/l)
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- la solution filtrée est recueillie dans des béchers de
600 cc marqués du numéro des échn.ntillons, et mis à con-::­
centrer

- le précj~ité et le filtre sont remis dans l'erlen d'attaque
ajouter environ 50 cc d'eau permutée, 5 cc d'acide chIo....
rhydrique, et déchiqueter le papier avec l'agitateur. Agi­
ter et tiédir .1nsqu 1 à reclissolution complète du précipité.
On doit obtenir lille solution bien claire.

2° Précipitation

- ajouter 10 cc de solution de chlorure d'ammonium à 150 g/l
et effectuer une deuxième précipitation snivie de filtra­
tion et lavage en Slüvant très exactement le mode opéra­
toire de la première précipitation, et en recueillant les
solutions filtrées dans le bécher de la première opération

Destruction des sels ammoniacau~

Les solutj_o:ns sont chauffées sur plaque et l'on pla­
ce ù.GS épi-radiateur au dessus des béchers.

Lorsque IGS solutions sont très concentrée réduire le
chauffage de Ir-\. plaque, pour éviter le s pro,j actions, mais
laisser les épi-radiateurs à plein régime.

Maintanir le chauffage jusqu'à disparition des sels
ammoniacaux. Cela d0mande environ 16 heures (une nuit).

Reprise du résidu d'~vaporation

- éteindre les épi-radiateurs fat le8 en18ver de su.r les bé­
chers

- laisser_.~froidir

- reprendre par 5 cc d'acide chlorhydrique versés le long
des parois du bécher

- recol:lvrir dlun verre de montre et chauffer au bain de sable
jnsqn'à reprise du résidu

- ajouter 50 cc d'eau permutée et chaufJ:er légèrement j 11squ'à
obtenir une solution bien limpide

- laisser refroidir, passer en fioles jaugées de 150 cc.
Compléter le volu~e avec de l'eau permutée. Boucher et bien
agiter pour homogénéiser la solution.

- passer ces solutions dans les flacons plastiques de sto­
ckage après 18s avoir rincés deux fois avec la solution
qu'il doivent contenir

- marquer les flacons du numéro des échantillons
- marquer le blanc du numéro de la série (voir feuille d'ana-

lyse) .
les flacons sont placés dans un portoir marqué du numéro'
de la série.

91



21,3 kg/cm
240 mm WS20,5 kg/2ffi

l kg/cm

II.- Photométrt~

Les solutions de flbases totales" sont passées en
photométrie de flamme dans les conditions suivantes :

- petit brilleur
acétylène bouteille

ap-Jareil
- air appareil

oxygène bouteille
- sensibilité : 100
- renforcement : 4
- étalon "Ca - B.T. - 10 méq."

réglé sur 10 échelle Ca

- petit brilleur
hydrogène bouteille 1,3

apparej.l 560

air a~pareil 0,5
- sensibilité 100
- renforcement 10
- étalon 1I1VIg - B. T. - 8 méq."

réglé sur 8 éciJ.elle K

2kg/cm
mm WS

l / 2"-cg cm

Na

K

- gros brûleur
- butane appareil 40 mm ~S 2
- air appareil 0,5 kg/cm
- sensibilité 100

rl~nforcemcnt 3
étalon - Deux étalonnages possibles

a)-teneur z:::~. méq.
Etalon i'Na l - B.T. - l méq."
réglé sur 100 échelle Na

b) teneur_.2.. l méq.
Etalon i1Na 2 - B.T. - 1,8 méq."
réglé sur 180 échelle Na

- gros brûleur
- butane - a~parGil 40 mm WS 2
- air appareil 0,5 kg/cm
- sensibilité 100
- renforcement 6
- étalon" K - B.T. - 8 méq."

réglé sur 8 échelle K

:B' 66

Dilutions
Effectuer les dilutions avec la "Solution 0 - B.T."
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ToutGS les ollltl.ons sont établies à partir des "Solu­
tions Etalons!1 à l mg/cc d'élôment et par dilution avec la
"Solution °- B.T."

Le titre est calculé pour les conditions habituelles
P.E. - 5 g vol. 150 cc

"Solll:tion 0 B.T. II

Acide chlorhydrique 33,3 cc/l

"Ca - B.T. - lO mQg.:: (66,66 mg/l Ca)

Solution étalon Ca l mg/cc = 33,3 cc
Compléter à 500 cc avec "Solution 0 - B.T."

"1.\1g - B.T. - 8 még. (32,38 mg/l r-lg)

Solution atalon Mg l mg/cc = 16,19 cc
Compléter .à 500 cc aVGC "Solution 0 - B.T."

"Na J-_-::-. B. T._ -:._1. m<i9..~" (7,67 mg/l Na)

Solution étalon Na l mg/cc == 3,84 cc
Compléter à 500 cc avec "Solution 0 - B.T."

"Na 2 - B.T. - 1,8 méq." (l3281 mg/l Na)

Solution étalon Na l mg/cc = 6,90 cc
Compl éter à 500 cc avec "Solution 0 - B.T."

"K - B. T. - 8 még. I~ (10 ~ mg/l)

Soiliution étalon K l mg/cc = 52,00 cc
Compléter à 500 cc avec "Solution 0 - B.T."

1

Toutes ces solutions sont conservées en flacons de plastique.
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l PRINCIPE

!
!
J-

ŒsNERl~LITES SOLS

Bases Totales
par attaque

fluo-perchlorique

!
!
!
!

L'échantillon est d'abord ~ttnqué par l'acide perchlorique à froid
par crainte d'une trop vive oxydation des mat~ères organiques.

Los silicates sont ensuito attaqués par l'acide fluorhydrique;
Un nouveau trnite@ent perchlorique permet de chasser toute trace de
fluor. Après départ de la tot~lité do l'acide perchlorique, la solu­
tion chlorhydrique, chargée do lanth3nc, est traitée en Absorption A­
torriquG pour Ca, Mg et Photonétrio do flUTI:l8.o pour Na , K. ( Le régla­
ge de ces appareils est indiqué sur los feuilles de travail). La fil­
tration des solutions est opéruo sur papier "sans ,.cendres" car cette
qualité est oxempto de Ca.

II REPETABILITE
Nous n'avons pas encoro suffisawùont pratiqué cetto méthode pour

connaitre sa répétabilité: tous les essnis qui ont précédé sa mise
en route (comparaison avec dos échnntillons type B.C.S. et avoc d'au­
tros laboratoires) sont très favorQblos.

III RENDEj,vIENT
Un opérateur peut effectuor 100 mises en solution par semaine.

• ;,._ U 1 _
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IV PRODUITS et MATERIEL NECESSAIRES pour TRAITER 1000 ECHAl'iTTILLONS
à CETTE CADENCE

Matériel Produits
63 bechers tefïon-5~ëë forme basse à bec. 2,5001 aCido-përëEIërIque
42 verres de nontre en plastique ~ 60 ml 2,5001 acide fluorhydriquo

1 éprouvette graduéo en plastiquo 5cc 6 l acide chlorhydrique
2 Il "en verre 25cc 1, 400k9' Oxyde do Lanthano

50 fioles jaugées do 50cc ~qualité optique)
2 pipettes jaugées de 10cc 1100 papier filtre sans cendres

21 tubos de centrifugeuse en plastiquo (w 90mm, filtration lente)
21 entonnoirs plastique W500m

200 tubes pilluliers plastique
(tubes Caubère n0337)

F 470
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------------
SOLS

Bases Totales !
attaque Fluo-perchlori .ue!

1
!

1

!
- I!- ----------~-+-! ,.

!
!par,
!

PREPARATIOH
des SOLUTIONS

+++
SOLUTION DE Ll\NTHlillE à 100 g/l de La on Dilieu HeL 1 %

Sécher à l'étuve à 105 0 do l'oxyde do lanthane ( qualité optique)
Peser 117,26 g d'oxyde de lantho.no dans un becher do 600 cc
Recouvrir d'un verre de nontre

--Dans une éprouvette de 250 cc, Qesurer 223 cc d'acide chlorhydrique
concentré à 32 % (D = 1,16 )
A froid, introduire lenteI:.lont onviron 5 cc par l'orifice libre entre
le bec du bacher et le verre de TIontrc.( 80 placer sous une hotte ).

J La réaction est très violente. QU2nd elle est cabJce, introduire une
nouvelle portion d'acide, o.giter ot attendre à nouveau. Renouveler
l'opération jusqu'à avoir consofElé tout l'acide. La dissolution doit
~tre conplèt e •
Laisser refroidir, passer en fiole jaugée de 1 1., conpléter avec de
l'enu pernutée, bien agiter. Filtrer sur papier sans cendres.

ACIDE CHLORHYDRIQUE à 30 %

- Mesurer 300 cc d'acide avec una 6prouvette; Ajouter 700 cc d'enu per­
Butée Desurée à l'éprouvette~

l~iter. Conserver en flacon de plastique

F 495 . 98



NODE OPERATOIRE SOLS

Bases Totales
( mises en solution )

!
!
!

1 !

- Peser 0,5 g d'échantillon broyé à 100/u dans un becher Téflon de 50cc
Ajouter à la série un becher vide marqué "blanc".

, .

- Verser avec précautions, dans chaque becher, 1 cc dIacide perchloriquE
concentré~

Recouvrir d'un verre de montre en plastique.
Laisser attaquer à froid durant 1/2 heure.
Retirer le verre de montre, le rincer d'un jet de pissette.
Ajouter 2 cc dIacide fluorhydrique (mesuré avec une éprouvette de 5 cc
en plastique )~

Chauffer sur bain sable jusqu'à disparition de toute fumée blanche •
- Reprendre avec 1 cc dIacide perchlorique et aller à sec une 2ième fois

jusqu'à disparition complète des fumées blanches.
- Reprendre avec 1 cc d!acide chlorhydrique concentré et évaporer à sec

une 3ième fois.
Reprendre alors avec 10 cc Ci' acide chlorhydrique à 3~%; Chauffer lente·
ment, en couvrant dlun verre de montre en" plastique, jusqu'à redissolu~

tion complète des sels.
- Préparer des fioles jaugées &e 50 cc dans lesquelles on mesure 10 cc

de solution de Lanthane à 100 g/l.
D'un jet de pissette, transférer la solution d'attaque dans les fioles
jaugées de 50 cc; Bien rincer le becher en passant la solution' de rin­
çage dans la fiole jaugée.
Laisser refroidir, compléter le volume à 50 cc avec de l'eau permutée.
Bien agiter. /4.000 t/min.

- Passer en tube plastique de centrifugeuse et centrifuger 5 minutes à J
- Filtrer sur papier 95 90 mm bleu,' placé dans un entonnoir de plastique

de W50 mm.
Placer sous l'entonnoir un tube de plastique de 50 cc portant le nO
de l'échantillon.

Attention: l'entonnoir et le tube doivent ~tre bien secs.
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- Filtrer environ 5 cc de solution. Laisser s'écouler entièrement le
liquide contenu dan~ l'entonnoir. Rince~ les parois du tube de plasti­
que avec la solution filtrée, .pUis la -jeter. Remetre le tub~ en place
et continuer la filtration de ln~totalité de la solution. Laisser
s'écouler tout le liquide de l'entonnoir. Ne- pas laver. Bo~cher

aussitot le tube de plastique, reporter sur le bouchon le nO de l'é­
chantilion , placer dans un portoir et mettre celui-ci dans la salle
de stockage des solutions. Indiquer sur l'étiquette du portoir le nO
de la série et celui du 1er et du dernier échantillon.

F3~
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! !
! GAMME ETALONNAGE par!
, !
iABORPTION ATOMIQUE !

SOLS

Bases Totales
Ca Mg

On part des solutions suivantes ••
3

100 g/l de La- La Cl à

- Hcl
...

1%a

- Ca 0, 5 mg/cc
- Mg 0,5 mg/cc

!!
! Ca Mg La 1compléter

meq/100j
à volume,

" /cc
' .'t ,

t /cc ;t dans
i i1003Y/l! i dans i Ca 0,5! 'Mg 0,5 avec, i volume jog/oc ! ,volume img/ cc ! cm Hcl 1 %

i • 1
! ! . ! !

0 ! 0 ! 0 ! 0 0 ! 0 ! 0 200 1000
0,5 !

1 ! 500 ! 1 0;6 ! 300 ! 0,6 100 500! ! ! ! !
1,0 ! 2,0 ! 1000 ! 2 1,2 ! 600 ! 1,2 100 500
1,5 ! 3,0 ! 1500 ! 3 1,8 ! 900 ! 1,8 100 500! ! ! ! !
2,0 ! 4 ! 2000 ! 4 2,4 ! 1200 ! 2,4 100 500
4,0 !

8 ! 4000 ! 8 4,8 ! 2400 ! 4,8 100 500! ! ! !
6,0 12 ! 6000 ! 12 7;2 ! 3600 ! 7,2 100 500
10,0 20 ! 20000 ! 40 12,0 ! 12000 ! 24 200 1000! 1- ! !

! ! !
! 71cc! ! ! 42,0

F 341
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SOLUTIONS
D'ETALONNAGE

On part des Solutions suivantes :

Na 1 mg/cc
K 1 mg/cc
La+++100 g/l en milieu Hel 1%
HOI 1%

Na-

BASES TOTALES

Na K
photométrie de flamme

Solution
meq / 100g

o
1,5
3,0

Solution
meq / 100 g

4
8

F 343

Na 1mg/cc LaC13 compléter avec
cc cc Hal 1% à vol.

0 200 1000

3,45 200 1000
6,90 200 1000

K 1mg/cc La C13 compléter avec
cc cc Hel 1% à vol.

15;6 200 1000
31,2 200 1000
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CHAPITIŒ II

ANALYSEI3 GENERALES

C'est le dosage de l'ensemblo dos éléoents mujeurs :
Si02

.Al203

Fe203

FeO
CaO
EgO
Na20

K20

Ti02

HnO
p 20 5

Porto au feu
Le total de ces 12 déterL.unations doit être cor.lpris entre 98,5 et 101,5%
Chacun de ces éléments fait l'objet d'un chapitre •

. Ces dosages sont généraloDont effoctués sur la m~me prise d'essai.
On opère soit une mise en solution totale pur fusion alcaline (voir

au dosage de la silice par cotte méthode)
soit une mise en solution ménagée qui va solubiliser les

composants du genre bauxites ou nrŒilos ot laisser inattaqués nombre

de silicates, c'est l'attaqua Triacido qui permet de distinguer
- La"Silice cOGbinée li

- Le"Résidu quartzeux"
l8s éléments sont ensuite dosés SUl~ l'une ou l'autre solution.

Les méthodes de dosage dos é16~ents totaux que l'on trouvera dans
les chapitres SUivants sont génGrGlowont applicables à l'une ou l'autre
de ces méthodes de mises en solution et bien souvent à toute autre mé­

thodo de solubilisation, sauf évideW1Gnt dans certains cas tels que le

phosphore après attaque triacido ou las métaux alcalins après fusion
alcaline.
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AI~ALYSES GENERALES

Rapports

% Si02 x 0,0166 == Llolécules Si02

% n 203 x 0,0098 ::::: " 11203

% Fe203 x 0,0063 = il Fe203

R8.pport moléculaire Si02 Si.02 % 1,7Al203::::: Al203 x
%

Fe x 1,429 == Fe203

HI 203 x 0,7 ::::: Fo.1:e
FeO x 1, 11 ::::: Fe 2.03

Fe x 1,28 ::::: FeO
Fe203 x 0,90 = FoO

perte au feu des bauxites 21ù ( OH ) 3 2 3 + H20----~ Al 0 3
Perte au feu == H20 ----7 53 %d l Al203

CaO x 1,786 ::::: Co3Ca
Ca x 1,40 ::::: CaO

Mg x 1,66 ::::: EgO

Na x 1,35 == Na20
K x 1,21 ::::: K20
P x 2,29 ::::: p205

S x 3,00 ::::: SoIr

Ilménites rapport Ti02
-::::: 1, 11
FeO
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CHAPITRE III
1

SILICE

- Par attaque triacide
----~---------------

détermination

- Par fusion alcaline
~----------------~-

du Résidu quartzoux
de la Silice Conbinéo

détermination de la Silico totale

- ~~E~E~!~2~_~~_~~~~~_~S~_~~!~E~_~!!!S~!~~

par attaque phosphorique

Voir égalelJ1ent :
- Si02 totale et dissouto dQns les e~ux par colorimétrie au Tech­

nicon ( TOlJ1e IV - 1ere pQrtie - Chapitre 9 )
- Résidu sableux et silice dnns los végétaux

( Tome IV - 2e portie - Cho..pitro III)
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GENERALES

Si02 !
!guartzeux - Silice ,

combinée !

ANALYSESGENEILUITES
-----_.----~--:-!

!
1

----------~-~~-....-...!-!
'R' . d• (J8~ U

1---_.....:::.::==:.::.=..:::....._--_-...

On applique dans ce cas la méthode d'attaque aux 3 acides chlorhy­
drique, nitrique, sulfurique, classique pour l'analyse des Bauxites.

L'échantillon doit ~tre broyé suffis2.mr,ont pour permettre une bon­
ne attaque des oxydes de fer, ct pour cula, il est n6cessaire d'atten­
dre 100 lU, 'mais il faut évitaI' tout surbroyage car au delà des 60/u

une partie de plus en plus apprécinble du qUQrtz est solubilisée.
On opére donc pour ce gonre d'anclysc ua broyage très surveillé,

à la main, en ta@isant fréqucë~lent l'échantillon et reprenant le re­
fus, de façon à éviter tout surbroyage : c'est une opération longue
ct fastidieuse mnis nécessairo.

Pendant toute ln période où la solution de soude caustique est en
jeu, l'on proscrit tout nntériGl en verre: entonnoirs, éprouvette,
agitateurs etc ••• sont en plastique ct la solution reçue dans une
capsule de porcelaine; la solution de soude est confoctionnée dans
un becher de plastique et conservée dans un flacon de Dôme entière.
Nous avons constaté courarllilont une dissolution de silicG provenant du
@atériele~ouvant atteindre 15 ng pGr 6ch~ntillon, si ces diverses pr0­
cautions ne sont pas prises.

Un des risques de ces analysüs, lorsqu'elles sont effectu80s en
grande série, ost le lavago insuffisant dos r0sidus quartzeux et silico.

Pour contr81er la bonne nnrcho do ces opérations, les résidus sont
placés, après posée , dans de petits flo,cons et rGInis au Chef de Labo­
ratoire qui d'un rapide examen sous loupe binoculaire, vérifie l'ab­
sence de surchago de sels de soèiu@ et ln qualité do l'attaque.

l REPETABILITE
7 analysGs effectuées à des intorvallcs de plusieurs. mois, en 2 ans

( et par des opérat eurs parfois différents ) ont donné·' 1'('>::'-
Résidu quartzeux == moyenne == 82,8 %écart type == 1,58

Si02 cODbinée == " == 6,5 % " " = 1,7
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II RENDEimNT

Un opérat '1" effectue ch2.que sem2.ina le. Elisa cn route do 2 séries

comportant 10 échantillons C:i.lt'..Cuno, sur losquelles il effectue :

- Résidu quartzeux et Si02 COIlbinée
- Fer total
- Perte au feu

En utilisant le [l~me gros I:l8.tériel
bain Llarie
poste do titrage do for

four à moufle

- générat eurs c1' cau chCtU'lo individuels (lavages)
2 opérateurs peuvent traitor 4 süries par sOfJ.aine soit 40 échantillons
( un 30 opérat~ur traitant siilll~ionémcnt, avec le ~~m8 gros rûatériel,

une série de 10 échantillons pcx fusions alcalines )
Voir le planning de ces ol)(;ra.tions sur le t etblcuu ci-après.

III
PRODUITS et MATERIEL NECESSAIRES pour THJ.U'rTIli. 1OOq, ECH.ANTILLONS à cette
· cadence

Matériel_.. -- 200
20
:>0
3
3
1
1

50
20
20
25
25
50

200
20

200
20

bechers de 50 cc for~G basse
portoirs métalliquos pour ces bochers (séries de 10 )
bochers de 250 cc forme bassa
éprouvettes do 20 cc

Il de 25 cc
Il do 500 cc
Il do 250 cc

verres do montro ~ 80~1
entonnoirs polyéthylène ~ 70 rJlll

agitateurs recoUv3rts do plastique
fioles jaugées ûo 250 cc
capsules de porcolo..ine (10 750 cc (~ 160 r:m)
creusets de porcol~ine force haute ~ 35 mn
flacons plQstiques de 250 cc
portoirs en bois pour cos fl~cons

pilluliers de 50 cc
portoirs de bois pour cos pilluliers

Produits

F 485

25 l
37 l

155 l
5 kg

1100
1100

d'acide sulft:.ricJ.ue
acide nitrique

acide chlorhyJri~ue
soude caustique
filtres snns condres

Il Il Il
CtLu'cis ~ 125 mm.
filtration lente ~ 125 mm
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Méthode d'analyse Sols

Analyse Générale

Si02 libre et combinée
par attaque triacide

113

_ Prelever,avec les précautions habituelle~lO g environ
dt échantillon broyé à 100.':' et les placer dans une étuve
réglée à 105~ - secher 24 heures -

Sortir les échantillons de l'étuve, les placer dans
;n de ssicateur, bien fe'rmer, laisser refroidir t heure:
avant de peser.

l Attaque tr~ac~de

- peser l g dans un becher de 250 cc
préparer la quantité nécessaire de mélange sulfo­
nitrique~soit pour une serie de 10 attaques:
120 cc d'acide sulfurique concentré
180 cc d'ac~de n~tr~que concentré
al~gner les bechers sous la hotte, devant le ba~n­

sable - prendre une éprouvette de 20 cc portant une .
marque au volume 9 cc
verser dans chaque becher 9 cc de mélange sulfo-nitrique
en le faisant couler le long des parois et en agitant
le becher de façon à éviter la formation degrumeaux. :

- quand le melange acide aété versé dans tous les bech~rs,

recommencer une 2 0 fois de la même façon, puis une· 3q
- couvrir alors les(a,/'tl1.ri verre de montre et les placer

sur le ba~n-sable tiède
après 5 m~nutes, soulever le verre de montre et ~ntro­

duire dans chaque becher 9 cc d'acide chlorhydrique
concentré - replacer le verre de montre aussitot,
agiter le becher.
quand l'efferves~nC'e/due à l'introduction de l'acide'
chlorhydrique/a cessé;rtfne 2 0 fois, de la mâme façon;
9 cc d'acide chlorhydrique - puis une 3° fois 9 cc,
toujours de la m~me façon

- chauffer au bain-sable jusqu' àdisparition de's. vapeurs
nitreuses ( rouge orange ). Enlever les verres de
montre après les avoir rincé d'un jet de p~ssette ainsi
que les parois du becher

- augmenter progressivement le chauffage jusqu'à ap­
parition des vapeurs blanches •

- passer alors les bechers sur une plaque et chauffer
à fond jusqu'à être complètement à sec

;=.Il~ /11 fi/. 1-



_ descendre les bechers de sur la plaque, laisser bien
refroidir.

_ ajouter alors 25 cc d'acide chlorhydrique en versant le
long des parois du becher - couvrir d'un verre de mon­
tre et chauffer doucement sur bain-sable jusqu'à
desagrégation du residu d'attaque.
préparer 300 cc de mélange sulfonitrique :

120 cc acide sulfurique concentré
- 180 cc acide nitrique concentré

_ quand le residu d'attaque a été bien desagrégé par
l'acide chlorhydrique, descendre les bechers du bain~

sable, soulever le verre de montre et ajouter lente­
ment 9 cc de mélange sulfo-nitrique couvrir aussitot
du verre de montre. Quand la réaction est calmée
ajouter de la même façon une 2 0 fois 9 cc de sulfo­
nitrique, puis une 3° fois 9 cc

- comme pour la la attaque chauffer lentement sur le
bain-sable jusqu'à disparition des vapeurs nirreuses ­
enlever les verres de montre après les avoir rincés,
chauffer progressivement jusqu'à apparition des fumées
blanches - passer alors sur la plaque et chauffer for­
tement jusqu'à être complètement à sec

- reprendre alors par 5 cc d'acide 6hlorhydrique
concentré, chauffer un court instant sur le bain-sable
pour bien desagréger le residu, ajouter alors 50 cc
d'eau distillée, couvrir d'un verre de montre et
chauffer sur bain-sable, sans faire bouillir, jusqu'à
dissolution complète des sels·solubles. La solution
doir être alors claire et après agitation le residu
se depose rapidement en laissant la solution surnageante
bien limpide - poursuivre laJiE?~olution tant que ce
resultat n'est pas obtenu.

II Séparation de la solution
- preparer des entonnoirs de ~ 70 mm garnis de filtres'

sans cendres, "Gris" ( durcis ) de ~ 125 mm.
- placer sous les entonnoirs des fioles jaugées de

250 cc marquées aux ~s des échantillons ,
- filtrer avec les précautions habituelles, et en lavant

abondamment avec une solution bouillante. d'acide
chlorhydrique à 10 %.
laver 5 fois dans le becher, decanter et filtrer

- passer le residu sur filtre, et laver encore 3 fois
sur filtre.

- retirer alors les fioles jaugées, laisser bien
refroidir et completer au trait de jauge avec de
l'eau permutée.

III Séparation de la silice combinée et du residu quartzeux
- dès la fin de la filtration et du lavage, enlever le~

fioles jaugées et les remplacer par des capsules de
porcelaine de 500 cc, operer rapidement pour que le :
filtre n'ait pas le temps de sécher. .

.- lave'r 10 fois le filtre avec une solution très chaude
de soude à 2 % en remplissant chaque fois

F· ·/1· dft. tt'/- 1...- t 14
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l'entonnoir jusqu'à 5 R~ du bord et en le laissant s'écouler
conplèteoent avant 10 l~vQgo suivant.

laver ensuite 5 fois avec l'acide chlorhydrique à 10% bouil-
:j..ant, puis 3 fois à Ir eau permutée. -
te résidu quartzeux, restant sur filtre, est placé avec le pa­
pier dans un crouset do qu~rtz taré et séché à l'étuve jusqu'au
lendsBnin où il sorn cclciné à 1000°.

IV Insolubilisation et filtration do la silice cOBbinée

La solution sodi~ue est aùditionnée de quelques gouttes de
phénol phtnloine; noutr2lisar en ajoutant goutte à goutte et
en agitant constmill.lent, do l'acide chlorhydrique. concentré
jusqu'à dispnrition dé ln cOtùetIT rose.
ajouter alors 10 cc d'acide chlrhydriquc concentré et évapo­
rer à sec au bain Dnrie; chauffer jusquià disparition de tou­
te odeur d'HOI.
reprendre alors par 10 cc d'acide chlorhydrique, bien Qalaxer
le résidu avec agit2.tetIT pour tout inprégner d'acide et aller
à sec une 2e fois jusqu'à ne plus percevoir d'odeur d'acide
chlorhydrique.
reprendre par 50 cc dIacide chlorhydrique à 5%; chauffer au
bain Barie en agitant do tOQPS à n~~re pour redissoudre los
chlorures. ,

Quand tous les cristQux ont disparu, filtrer sur papier
" bleu" en lavant aV8C de l'acide chlorhydrique à 5% boull­
lant.
laver par décantation 5 fois dans la capsule puis 5 fois sur
filtre.
avec un petit norcenu do papier filtre, bien frotter l'inté-
-rieur ,de la aapsule et l'agitateur pour en détacher les der­

nières traces de silico gélatineuse qui pourraient adhérer.
placer le filtre dnns W1 creuset taré, sécher une nuit à l'é­
tuve, calciner en suite à 1000°.
laisser refroidir t hOUl~O en dessicateur et peser rapidement.

Prélèvements pour dosages de Oo.~ M~ Nn par absorption atonique

Prélever 25 cc de solution d'analyse en fiole jaugée de
50 cc, ajouter 10 cc de solution à 100 g/l de Lanthane, con­
plétor avec eau pernlutée 1% clllorhydrique. Passer en p111uliers
de 50 cc et stocker.
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!
! GENEP~ITTIS ANlUJYSES GENERALES

-!
Si02! totale !

! par fusion alcaline !, 1, '!

La nrise en solution par fusion alQaline"permet de solubiliser à

peu près tous les corps. Tout0fois, certaines précautions sont à pren....

d:ee : bien lire les notes pr~~a13.bles en tete du mode opératoire.
Certains échantillons exigent des conditions particulières de

fusion, voir aux "Cas particuliers Il en fin de méthode.
L1insolubilisation de la silice est spocialement délicate et son

lavage difficile. Il est indisp0nsablo d'apporter un soih tout parti­
culier à ces 2 opérations.

l REPETABILITE
Sur un échantillon do teneQv environ 50 %en Si02, l'écart type

pour 2 opérateurs différents a été do ± 0,5 '%.

II.RENDEMENT
=-

Un
seraaino

..

opérateur peut effectuor le traitoQent de 10 échantillons par
fusion et dosage de 18 Silice
détermination de 10. porte au feu
dosage du fer totûl

- attaques de Berzelius pour le dosage dos alcalins

soule solubiiisation mais la présence
pro'joctions et de pertes fréquentes.

III AUTRES METHODES
Nous avons essayé des méthodes d'insolubilisation légèrement dif­

férontes :
Méthode à la gélatine
---addition-dë-10-ëë-d'une solution à 2,5 %dG gélatina à la liqueur

d'analyse. dans ce cas, unu seule ins6liilisation est nécessaire~
Cela est plus rapide, mais 10 dos2.go des élém ents dans la solution

'est g~né par la pré~ence do gélatine. Cotte méthode peut ~tre.utili-

sée COL~O Doyen de contrôle rnpido de la silice.

!~~~~~~!!~~~~~~_E~Esh!~ri~~~
pen10t de n'effectuer qu'une

F 482 de perchlorate est sourC0 de
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IV PRODUITS et Î'TATERIEL NECESSAI1:ill8 .poUX' TRAITER 1000 ECHANTILLONS à
cette CADENCE

F·483

Matériel 10 creusets de platine forme haute ~ 35 mm avec aouvercles
12 capsules do porcelaine de 750 cc (~ 165 nID)

12 verres de 'montre ~ 175 nm

10 entonnoirs verre tige courte 0 70 am. -'

2 éprouvettes graduées de 20 cc

12 ballons jaugés de 500 cc
80 flacons plastique de 500 cc

8 portoirs de bois pour ces flé:....cons
80 pilluliers plastique de 50 cc

8 portoirs de bois pour ces pilluliers.
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lvrETHODE
-----------'-. 11

D'ANALYSE J ANAJJYSE8 GE:NERALE8
,--------- ~-,_._.._---:::----

1 8i02 .TOTALE,
1 par fusion alcaline
--------------

L'échan illon broyé à 0,1 mm est séché 24 heures à 10~0

- Trois cas peuvent se présenter :

A. l'échantillon est un Rol fortement organique
B. 11 échantillon est un m:Lneraj.
C. l'échantillon est une roche ou un sol faiblement

organique.

A. - Sol fortement organi9..ue

Peser 1 g dans un creuset de platine tar~ (utiliser . l'

une feuille d'analyse pour perte au feu). ,.'
Calciner au four à moufl~ en augmentant progressivemèni

la tempÉrature jusqu'à 1.UOGO et en y maintenant l heure ..
Laisser refroidir, peser.L'échantillon calciné est en­

suite mélangé avec les carbonates alcalins et suit la marche
générale indiquée au paragraphe l

B. - f-Iinerai

S'assurer qu 1 il ne c:m-cient ni Pb, ni Sn, dans ces cas
la fusion en creuset de platine est à prof'Crire (attaque dù
~reuset par formation d'alliages).

Appliquer la méthode générale cl-deSSOllS.

METHODE GENERALE

l. - ?réparation du mélange échant~9n~fondant

- Peser dans un creuset de platine, l g d'échantillon séché
à 105 0

- sur une feuille de plastique bi:on propre, :peser 2,500 g
de carbonate de sodium anhydr<3 et 2? 5UO g de carbonate de
potassium an!'lydre.
passer sur ces carbonates l'échantillon contenu clans le
creusot de platine.

- mélanger tr~s soigneusement et rapidement
- placer le tout dans le creuset de platine.

nettoyer la feuille <.Le plastique et la sl?at'ùe a.vee envj.­
ron 0,5 g de carbonate de sodjum et l'ajouter dans le creu
set que ~.. ' on couvre de son c01lvercle.
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II. - Fusion

- le crellset couvert est placé sur un bec de ga'7. et chauffé
J2.E9gr§'êf3ivE::.!:Q..§.n.:ç, jnsqu' à. obtenir la fusion du mélange. . <

Att~Jlt=0.Q : n8 pas chauffer trop fort au début la réaction
serait trop vivo et l'on risquerait des pertes par pro~ec­

tion ou débordement.
,Ç).uand la :t'usiop. tré'mguille est obtenue (le contenn du creu­
set est bien liquidG et ne contient plus de graiYJ.s pâteux)
augmenter le chauffage au m,'ximum et y mai ntenir l heure.
Retirer le creuset de la flamme et lui irn:pri mer un mouve­
ment de rotation, penoant la solidification, de façon que
le produit se r~pande sur toute la surface intérieure.

III. - F-eprise

Le creuset et son cOllvercle sont placés dans une C[:hjJ­
sule de porcelaine de 5UO cc, recouverte d'un~verre de montre,

.. Ve::~er par le _b~c de la capsule 50 cc dl eau, puis' l'

20 cc d'aclae chlorhydrlque.
Laisser 8.. ttaquer à froid jusqu'à cessation de l'efferj

vescenCG.
Retirer alors le verre de montre après l'avoir rinçé

d'un jet de pissette.
Soulevor le couvercle à l'aide d'un agi tatc:!ur, bien

le rincer, frotter sa surface avec l'extrémité de l'agitateur
garnie d'un bout de caoutchouc.

Faire de m~me avec le creuset. Prendre garde ~ ne
laisser aucune partic1ùe solide accrochée au creuset ou à son
cOllvercle.

VérifiEr que toute la masse fondue a bien été atta­
cplée, si nécessaire éCrEtf:-;er les morceaux compacts avec le bou'
de l'agitateur et r8mettre le verre de montre tant que l'at­
taqU(l ,n'est pas terminée.

Lorsque la masse fondue a été entièrement attaquée,
retirer l'agitateur après l'avoir rincé et chauffer la cap­
sule sur un bain marie à. ébullition.

Dans le cas o~ l'on a beaucoup de Mn (visibie à la
coloration verte de la fusion), ajouter alors l cc d'alcool
éthylique po;:J.r le réduire.

~!Iainte:nir sur le bain marie j1J.SqU' h ce que l'évapora­
tion soit complète, le résidu bien sec et illl.'J_l n 'y ait.. aucune
o~eur d'~9ide chlo~~~~ri~~e.

deprendre par 15 cc d'acide chlorhydriq ue, gratter
le résidu avec un ag:i.tate1lr de façon ~i ce que tout soit bien
repris et aller à sec jusqu' ~l ne plns déceler l' t?_c1eur pigual1­
j;L.~~1-_.~.:.~t..çl~., chlQJ.:l1:vdr:1..9.-~~.

Préparer un entonnoir garni d'un filtre sans cendres, plis­
sé, bande bleue, -olacer sous 11 entonnoir un b'''llon jaugé de
500 cc marqué du nO de l'échantj_llon.

.120



- lW.ns la capsule de porcelaine où S8 trouve le résidu d' éva­
poration, ajouter 50 cc d'acide chlorhyd.rique au 1/2.
Chauffer un petit moment pour tout bien redisGoudre, :Ql!.is_
fi,l t~..ê-us.l?it2j1.. en décantant la solution cléJ-ire sur le pa
pier filtre.

- J~.:.wer la silice gél ~·tineuse re stée élans la capsnle en l' a- "
gitant avec 50 cc cl' ean chaude contenant 5 c;~ en volume d' a-:
cide chlorhydrique. Décante:r l'eau de lavage sur le filtre.

- Répéter 4 fois encore ce lavage, pnis faire tout passer sur
fiïtre. Bien laver la capsu.le et l'agitateur, les essuye! .
soigneusement avec nn petit morceau de papier filtre qui'
est ensuite mis sur l'entonnoir avec la silice.

v. - Calcinat~9n

(

T··..,·
... i. ...

Le papier filtre contenant la silice est placé dans
un creuset de platine (sans couvercle) taré. On séche une..
nuit à l'étuve. :Le creuse', est ensnite placé sur l'entrée
d'un four à moufle et chauffé à 500 0 environ jusqu'à ce
que le papier soit brulé.

A ce moment placer le Cr~UBQt a l'intérieur du fQur
augmenter la température jusqu'à 1000° et y maintenir lli.

Refroidir en dessicateur et peser aussittlt •
. It'

, .

.121F 40

VI. Evaporation_~_~

- IVIolliller la silice aVE-)C quelques gouttes d'eau
- Aj outer 5 gouttes d'acide sulfurique au l/~'

-- Verser ensuitel:) cc d'acidE: fluorhydrique (prendre
garde à ne pas en ''',Terser sur les doigts? les brûlures
de cet acide sont très douloureuses) .g~ .I?2:~L.!!~s~eI

lIacide :f1-u 0 r hydr~-9.ll?3_'C~Ç_.~~~__~..P_:r_Q...-qv~.1i·~§_.f?D_Y~_r.-re.
Prendre nne éprouvette en plastique.

- Chauffer C:.oucement le creuset au bain de sable (atten~

tion à ne pas tomber de sable dans les creusets !)
- qU.and tout le liquide est évaporé chauffer Slir plaq11.e

pour chasser les vapeurs sulfuriques puis calciner 8~

roug:..:: blanc sur bec de ga70.
- I,aisser refroidir dans un dessica.teur? puis peser le

creuset.
- ~2:...}~,Eésid~st sl.l:,)é~C'i~uE....~~_..~_,P1i. ajoute-c dans le creù­

sot iUl tout petit morceau de pvromüfat(~ de sodium
(environ 1/4"' de g) et chaufffà," sur bec de gaz pour fon­
dre ce léger résidu de l'évaporation fluorhydrique. La~s~

ser refroidir, placer le cr',JU,s.e.t dans un b('cher de 250 cc
COll.vert d' un verre de montre? j ntrodn.ire 50 cc dIacide'
chlorhyc1rique Èt 10 ~:~ • Chauffer ['èU bain de sable pour
tout d.issoudre. Hetir8r le creuset o,u bÉ:cher, le rincer
pa.sser la solut:Lon du ~Jécl1er dans le ballon jaugé de
50Ü cc oü l'on aVéü'c filtré la silice. Com"pléter le vo.:.
lume au trait de jauge, bien agiter.

Cette solution servira a.n dosag8 des divers ~';1éments

A1 2ü,) C Ù . " 0 '" '0 .," ù POt' a Iig' 'J'l l,_In' 0 e c-' 7 ,'. ~ . 2' ~ , ~? 57 •••
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Cas particuliers

A.:-_k~_é_chSJ.nt i+);.Q.!.l__~~..§.L!'.:hY.~..P~- à fs>.ng. re
Certaines roches tr~s alumineuses ne sont pas dé­

~0gr8gées par la fusion alcaline telle ~u'elle est décri-
té ci-ctessus. "

.Uans ce cas il est nGcessaj_re dl opér\:Jr une fusion
carbonates-borax ~li permet une bonne désagrégation.

On se débarrasse ensui.te d-u. bore en ?.j oU.tant à la
reprise de la masse fondus, de l'alcool méthyltque qui
donne un ester méthylb;)rique volatil.

J-I ' analyse peut ens'1 ite se poursllivrr'~ selon la mé­
thode générEüe.

:Fondre doucement 9 en capsule de platine une petite:
~uantité de borax (B40

7
Ha29 10 H2iJ) 9 ajouter petit à pe-

tit 'du borax. Henverser sur une plague de nickel et bro­
yer'au mortier de porcelaine.

:Mélanger àl'échantillon 3 p2.rties du mélange carbonat-e
de sodium - carbonate de potassium et 2 parti,es de
borax.

- rondre au creuset de platine avec les précEl:utions ha­
bituelles. '"2erminer en chauffant très fort (bec soufflé:
pendant 10 minutes.

Repründ.re en ca.psule de porcelaine par' l' ac i de chlorhy­
drique de la façon, habituelle. Après avoir enlevé le,
creuset de platine mottre à éV8.porer sur le bain de
sable, raj outer 20 cc cl' a~ ide chlorhydrique, puis
30 cc d'alcool m~thylique (ajouté en deux fois)~ S'as­
surer qu 1 il ne l'este plus de 'bore, pour cela aj outer'
10 cc d' alcoo..L méthyl:i.que et enflamm.er lc?s vapeurs.
La flamme ne doit p~~.s avoir de coloration verte.

- Pou.rsuivre l'insolubilisation de la silice et le res­
tant de l'analyse comme décrit au chapitr(~ III (2 0 éva­
porfd~ion)

Après la fusion 1 au momen-:~ de 18. repr:i.se chapitrèIJ
reprendre avec de l'eau seule pnis ajouter 0,5 g d'aci­
de borique q~1i comÏ;ùex'e le fin,or e·;~ évite une perteg 2~
silice par volatilisatj,on. Ajouter ensuite lracide~, .
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Chlorhydrique, concentrer, puis cho..sser l'excès d'acide bori­

que en ajoutant de l'~lcool méthylique co~ne indiqué ci-dessus

dans le cas où"l'échantillon n'arrive pas'à fondre".

c. L'échantillon cont±ent~lus de 2% de Titane

Le titane a de très grando's chances de s 'hydrolyser et
précipiter en partie avec la silice lors de l'évaporation chlo­

rhydrique.

Dans ce cas, opérer l'insolubilisation en remplaçant l'a­
cide chlorhydriquo par ln oeme quantité d'acide sulfurique.

Prélèvements pour dosages de Ca~ Mg, r{n ~ar absorption atomig~

Prélever 25 cc de solution d'analyse en fiole jaugée de
50 cc, ajouter 10 cc de solution à 100 g/l de Lanthane.
Conpléter au volur~e avec eau permutée 1% chlorhydrique. Bien
agiter, passer en pilluliers de 50 cc et stocker.
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GENERALITES
! !'
! ANALYSES GENERALES !
, 1
, ft

! Si02 . !
! !! détermination du quartz !
, on présence de silicate ,

oéthode Tnlvitrel . !

PRINCIPE
La déternination du quartz en présence de Silicates est particu­

lièrement délicate et les chiffres obtenus varient avec les méthodes.
Nous avons utilisé plusieurs fois la méthode suivante qui donne de
bons résultats.

l'acide phosphorique foroe des co~plexos solubles, à la fois avec
l'acide silicique et les oxydas nêtalliques.
on chaùffe à ébullition en présonce d'acide phosphorique à 85 %,à
t = 220 0 - 250 0 C, par porte d'oLm, l'acide orthophosphorique se
transforme cm acide pyrophocphoriquo et dissout le silicate.

- la solution claire obtenue ost diluée avec de l'eau, une filtratio~

sépare le quartz.
~ ~contr~le du temps de chauffage est nécessaire afin d'éviter la

pr6cipitation de la silice dissou'GC, coci da à une trop forte dé­
shydratation de l'acide phosphorique.
on ùtilise pour l'at~aqte une fiole conique de 250 cc recouverte. .

d'un entonnoir afin d'éviter une.trop rapide déshydratation et des

projections ; la tige de l'ontonnoir doit ~tre. coudée de façon telle
qu'elle soit en contact, par son extrémité, avec la paroi du vase.

~!~~~~~_~~_~~~~~~!~~1_~~~E~~1~~~~!_~~_1_E!~·

Actinote Halloysite Serpentine
f~andin Hornblende Spessartine
flJùphibole Idocrase Sphène
Chrysolite Kaolinite Wollastonïte

Labrador Zo!site
Diopside Montoorillonite
~pidote Muscovite
Grossulaire Prochlorit e

F 486
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! ,. 1"- 1 1 f 1

! i% dissolujTemps nét i% dissolu-,Temps né-j
! .i tion '1 2m. icessairc i ition 12 m·icessaire i
! ! ! ! ! J
!Antophyllite ! 97 % ! 14 min.lAndalousmte ! 53 % ! 18 min.!, . ! ! ;Pyrophylitto

1 ! 1iOligoclase ! 95 ! 14-
!

38
1

20
!

!Enstatite ! 92 ! 14 !Sillimanitc ! 28 ! 20 1

!Trémolite
1

85
1 'r 't

,
20 ! 1, ! !

14 i s.yun1. C 1 1
20

1

!Talc ! 74 ! 14 !Tourmaline ! 14 ! 20 !
iAlbito ! 70 ! 16 1 ! 3 ! 20 !

! ! iBoryl ! ! !
! ! 1 !~opazc ! 3 1 20 1

! 1 ! ! 1 1.
- ...............'-

12 clnutes 1,0 r~

14 Il . î, 4 ifb
16 Il 3 1 3 %
18 " 4,2 %

F 487
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!
MODE OPEPJ\TOlRE ! ANALYSES GENERALES

!

; Si02
jdétermination du quartz
jen présence do silicates
iméthode Talvitre

~QDE OPERATOIRE
On opère sur un échantillon broyé à 0,075 mTIl

peser 0 1 5 g de roche et introduire dans la fiole d'attaque avec 25cc

d'acide orthophosphorique à 85%; couvrir de l'entonnoir à tige coudée.
placer sur une plaque chauffante préalablement amenée à 220°.

-'dès l'ébullition, agiter la fiole durant 3 secondes toutes les minu­
tes (pour éviter les surch&uffos et permettre une attaque régulière)

après 12 minutes, retirer la fiole, agiter vivement durant 1 min.
( pour dissoudre la silice gélatineuse qui aurait pu se déposer sur
les parois) puis la poser sur une 3urf~ce froide et retirer aussitOt

( avec précautions) l'entonnoir.

Laisser refroidir, laver rapideL:.ent les parois du récipient avec
125 cc d'eau chaude (60-70°) agiter vigoureusement pour avoir un mé­
lango homogène

introduire, en versant le long des parois, 10 cc d'acide fluoborique

(dissout la silice gélatineuso sans toucher au quartz); bien agiter
pour'mélanger, rincer les parois avec 25 cc d'eau, et attendre 1 h~

filtrer sur papier avec pu~pe

laver à l'eau froide, puis avec Hel 1/9 chaud, puis 2 autres lavages

à l'eau
calciner le filtre et peser, f~ire "une évaporation HF pour vérifier
puroté du quartz séparé~

N.B. Il a été constaté :

12 min. d'attaque sont insuffis::mtos pour 100 mg de quart.z, il faut
20 nin.

~ 20 rJin. sur 400 ~g do Kaolinito, on a laissé inattaqué 4% de Si02

Fabrication de l'acide fluobori~ue

453,6 g d'FH à 48% + 250 g acide borique dissous dans 450 cc d'eau.

F 488
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CHAPITRE IV
1

Cet élénent est généralement dosé par différence (ce qui diminue
la précision ).

Nous décrivons les techniques cour~ent employées :

Complexométrie du gro~~e Fe + Al + Ti et dosage par retour

de l'excès dlEDTA

Ce dosage, jusqu'à présent effectué, eu utilisant con~e in­
dicateur de fin de ronction la coloration rouge du dithizo­
nate de zinc p est actuellement opéré par amperomètrie sous

tension imposée.

La Déthode par décocplexion pennet le dosage direct du coo­
plexon fixé sur l'alULline D2is cette tochnique est assez dé­

licate.

La hléthode par précipito:i:;ion au benzoate de l'alUIlline et du
titane est très pratiqua en présence de grosses quantités
de fer.

Enfin la présence do gTosSOS quantités de phosphore interdit

le recours à la coo.plexonétrie ct la vieille et classique
méthode de précipit~tion dos phosphates est la seule utilisable

malgré ses nOJ:lbreux inconvénionts •

Pour de faibles te~eursp la colorimétrie à l'ériochrome .yanine
est très fiable. Voir à ce sujet la méthode décrite pour les analyses
d'eaux (Tome IV, 1ere partie, Chapitre 12).
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rGENERALlœES l ANALYSES GENERALES f
,----------}.

Al203
par Complexométrie

PRINCIPE
On complexe .~203, Fe203 , et Ti02 par une quantité presque

suffisante dtEDTA ( sel disodique de l'acide éthylène-diamine-té-
tra acétique), à pH 4,5 et à ébullition. .

Ltex~ès d 1EDTA est ensuite titré par une solution de 012Zn en
utilisant la dithizone comme indicateur de fin de réaction (apparition
de la coloration rouge du dithizonate de zinc) -

Ca et Mg ne gènent pas.

Mn et Cr.gènent s'ils sont sup.-~rieurs à 1"%

PRECISION

REPETABILITE "
RENDEMENT

0,1 %
Ecart type 0,30 sur une valeur de 5% à 10 %
Un prép.arateur 10 déterminations par jour

PRODUITS ET MATERIEL NECESSAIRES POUR 1000 DOSAGES
".Produits

2 1. acide acétique
2 kg 600 acétate d'ammonium
110 1. alcool à 95°
2 flacons de Dithizone~(de
300 g EDTA "~

50 g de zinc
1 1. acide chlorhydrique
5 rouleaux papier indicateur

g)

pH 0,5 à 5,0

"Matériel
25 erlenmeyers de 500 cc à col large
1 pipette de 10 cc
1" "20 cc
1 Il. "25 cc

1 pissette plastique de 250 cc
25 verres de montre ~ 55 mm
250 g billes de verre ~ 4 mm
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!-----------.-,.!-----------;-
,Préparation des.solu-! SOLS
·tions !
! ! Al203

1
. par complexométrie! .----------+

cooplexc.nW/20 J'
Chlorure de zinc N/20

= Voir solutions titrées _

- Tampon acétmgue pour a~umine

300 cc acide acétique
385 g acétate dtaooonirn~

Eau = quantité suffisante pOUln volume à 5 litres.

Solution alcooligue de D~yhiz~ne

5 mg environ de Dithizone dans' un ballon de 50 cc.
Remplir avec alcool à 95° -Boucher- Bien agiter ­
Cette solution doit ~tre conservée au réfrigérateur.

Elle doi~ être verte p lorsqu'elle change de teinte la jeter.

F-1flJ'
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----------...,.------,...,-'--------:-1 !...
MODE OPERATOIRE

!

ALITALYSES GENERALES

Complexonétrie 1

- Préparer un erlen à col large de 500 cc illnrqué d'un trait de repère au

volume 200 cc
Prélever une partie aliquote de la solution d'nttnque correspondant à . 1

40,mg d1échantillon (20 cc pour les fusions alcalines p 10 cc pour les
attaques triE:'..cides ).

0;- njouter 25 cc de solution N/20 de cOlllplexon exo.ctement mesurés (à la

pipette ) - bien Qgite~o

ajouter goutte à goutte de 11ammoniaque dilué à 50 %jusqu~à obtenir
un pH 4,5 (cc que l'on verifie par des touches ~u pnpier indicateur)

aj outer o.lors 30 cc de "To.m.pon ncétique pour Alillline " .. , .
diluer avec de l'oau perQutee pour avoir un volumo de 200 cc envir9n

"

(trait de repère )
porter à ébullition (noter l' heure do début) ct müntenir à douce ébul­

lition dtITant 15 un - (de temps à nutra ajouter un peu d'eau pour Gom-
. ponser llévnporntion)-
laisser bian refroidir, ajouter 100 cc dl~lcool à 95° réajuster' si:
nécesso..ire le pH à 4,5 à 11 C'..ide du Il To..Bpon o..cétique pour Alumine '!
Qjouter environ 1 cc de solution alcoolique de dithizone' (conserv66

au frigo)
1

titrer Qvec une solution N/2V'de chlorure de zinc jusqu1à virage du

vert nu rose-rouge

N.B' avec chaque serio effectuer un titrc.go du Complexon, d['lJI.s les
m~mes conditions.
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!
, DOSAGB JŒŒ'Ellor.1ETRIQUE ! ANALYSES GENR.'RALES

!
' 1 -----,.......-.--------;--.-...---~~,.....---........

! Al203
!
, par Complcxométrie
!

La méthode décrite dans los pages précédentes peut faire l'objet
d'un dosage anpéronétrique à tension iuposée (courant de polarisation)
plus précis et indépendant de tout fGctour personnel.

A~rès avoir c08plexé le group0 Fe, AL, Ti corlme il a été exposé,

l'excès d'EDTA est dosé p~r retolU' au potentiographe, l'appareil tra­
ce la courbe de' titrage qui l!lOntre un point do fin de réaction extrème­
ment net et précis •. L1appareil perrlet, en décalant les origines de grou-

, ,
per, sur une seule feuille de 28 x 38 CD, los dosages d'une série de
10 échàntillons ainsi que la couxbe de titrage étalon.

r-ïODE OPERATOIRE

22.9E!~~:!:~!l- COOLle il est indiqué nu f:,ode opératoire "Al203 par cOLlplexe­
nétrie" sur une prise d' essc.i de 10 à 20 cc selon la teneur prés1iEée,

par 15 cc d'EDTA N/20.
!!!~~~ après complexion, on nl~joute ni alCOOl ni dithizone et la so­
lution est placée sur 18 Deme" do -titrage du potentiographe.
Electrod~'doubled'argent OIJc::.lg2nrJ, ( Hetrohr.l EA 262 )

Tension de polarisation 0,3 V
Gamle d'intensité 5 /u A

Ech~Ùl.e 0 - 5 - Ga.lill:10 50 r,iV

F 489

- Fonction E - pol.
d'- Vitesso de ~oulement 8

-' Burette utilisée 20 cc
On comr:lence le titrage du "blanc" (titre de la solution) en placant,

grâc8,~u potentiopètre de 0, le stylet sur ,1Q ligne OCC, au centre 'de la
feuilla. l;lemc

Pour les dosages suivants, on duplncc, grace au/bouton, l'origine de
chaque tracé à des points distnnts de 2,5 cm los uns des autres. Ceci

penaot de grouportoùte une sério de dosnges ( 10 générnlesont ) sur une
seule fouille.

AL:algamation des électrodes
Les électrodes soit neUves , soit depuis un certain teaps en s ervico,

ont besoin d'~tre aLialgru~éos. POUI cel~, bien essuyer et los tre~por durant
t heure dans du nGrcure de pure~é "POtU' .ancùyse" •
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ALUMINE

par "DECOMPLEXION"

(Méthode BRGM.)..

- 500 g
= 20 cc
= 1000 cc
nécessaire

-1
!
!-..;....---_:.-_--....,;;------!
!
!

PRINCIPE
La méthode indiquée pour le dosage d'.A1203 dans l'analyse

des Sols nécessite le dosage séparé de Ti et Fe
. On peut titrer directement Al203 sans avoir à faire les dé­

terminations - Pour cela on opère la complexion des 3 éléments
Al + Fe + Ti, on bloque ensuite Ti par l'acide acétique et le phos­
phate dt amJ:ilonium (pour éviter la fon1ation dé fluorure- de titane) ­
on ~ixe alors, par une solution de chlorure de Zinc le complexon
ainsi libéré ainsi que l'excès de ce réacti~ - on ~ait alors passer
l'alumine sous ~orme de complexe avec du fluorure de Sodiwl et dosc.
le complexon ainsi libéré par une solution titrée de, chlorure de Zinc ...

REACTIFS
a) Solution tampon pH 5,6,

Acétate dtru~onium

Acide acétique
Eau distillée
Ajuster au pH-mètre sï

b) Dithizone 0,025 %dans l'alcool
c) 'C12Zn N/20 (Voir à "Solutionstitrées")
d) Co6plexon N/20, ( , " )

e) Papier indicateur pH 4,5 à 7,5
f) Acide tartrique 2 %

MODE OPERATOIRE
- Solution peu acide (sulfurique, HC1) contenant de 10 à 60 mg Al203.

+ EDTA N/20 en e:1::cès. ','
- Neutraliser avec ln' Solution tampon jusqu'à pH 6 (touches au papier

indicateur).
- Ajouter 20 cc de Solution tampon (excès)
- Bouillir 10 nùnutes

Ajouter 20 cc d'acide tartr~que
- Puis 5 cc de phosphate d'mM1onium'

Bouillir à nouveau 10 minutes
Refroidir rapide8ent

- Ajouter.alcoo~ (1/3 du Vol.) et dithizons
- Titrer par Cl Zn jusqu'à virage au rouge
- Ajouter 30 cc FNa
- Bouillir 10 minutes

Refroidir
- Ajouter alcool et dithizo~e

Titrer ~DTA libéré par Cl Zn 2 3
- 1 cc Cl Zn N/20 -. ;> 1,275 mg d'Al 0
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! . !
! ALm~INE j

.! i
.- !

EN PRESENCE DE GRlUIDES QUANTITES!
DE FER !

!
-------------~---

PRINCIPE
. Le dosage de l'alillDiniUQ se fait généralement par dif­

férence entre le total des hydroxydes de Al, Fe, Ti, Mn et la
somme des trois derniers- QU<:'1lld la teneur en Fe est importante;
il est préfernble d'opérer le dosage de l!alur.line seule M parmi
les diverses méthodes, la précipitation au benzoate nous a toujours
donné d'excellents résultats - '. ;

Toutefois le titane précipite également, il est donc né­
cessaire de le doser sur le précipité -

".
MODE OPERATOIRE

La solution d'attaque doit être faiblement acide - on
~jQute 5 g de chlorure d'~onium, 1 cc d'acide thioglycolique;
20 cc d'acétate d'ammonium à 10 %~ 20 cc de Benzoate d'ammonium
(à 10 %dans l'eau) 1 à 2 cc de b~eu qe bromopn?no~ - ne pas se.
préocuper de l'apparition dlun précip~té et por~er à 800 -

Si un précipité subsistè· à cette.teDpérature ajouter
quelques cc d'acide chlorhy~rique 1/4 pour le redissoudre ~

. . Neutraliser alors par l'aü1moniaque (goutte à goutte) jus-
qu'à apparition dlun précipité - faire bo~~llir 5 minutes- .

Ajouter alors de Ifarnh'Oniaque jusqu1 à .viràge rouge -bleu ­
faire bouillir encore 5 minutes et laisser reposer à douce tempB­
rature (60 à 80 0 ) pendant 1/2, heure - filtrer chaud, et l~ver avec
une solution à 60 - 80° contenant 1 %de benzoate d'illill~onium et
20 cc par litre d'acide acétique - .

Redissoudre le précipité avec de l'acide chlorhydrique
pur et opérer une 2e précipitation dans les oênes conditions

Calciner et peser ~ > A1203 + Ti02 .

Après l~~esée faire une fusi~n au bisulfate du précipité,
reprendre par SO li dilué et doser TiO par colorimétrie 1

. 136
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ALU1YIINE

EN PRESENCE DE QUANTITES IMPORTANTES
DE PHOSPHORE

PRINCIPE

!
!
!---------_..:-_---------,..
!
!
!----------------------

..

plus

En présencG de quantités importantes de phosphore on ne
peut ]las utiliser la cOllplexotlétrie ni la précipitation de l'hy:,..·
droxyde c~ dans les detcr ~as l'ion phosphorique gênerait ~

Dans ce'cas on doit précipiter l~alumi~e sous fo~me de .
phosphate qui est filtré, calciné et pesé - Fe 03 et TiO préci­
pitent en même temps -on devra les doser séparément pour les
déduire du-précipité total -

MODE OPERATOIRE
, La solution d'att~que débarrassé~ de la silice est neutra­

lisée par l'aumoniaque jusqu'à début de précipitation -on ajoute
alors, 2 g d'acétate d'anIDlonium et 5 g de phosphate di-anmonique
par 100 cc de solution - o'n ajoute ensuite 10 cc d'acide acétique
à 50 %, aLlène le voltli1e à 350 cc environ et por~e à ébullition
pendant une 1/2 heure - .

Filtrer et laver à l'eau chaude contenant un peu de nitra­
te d'amnlo~illi~ - Calciner - peser le total des p~osphates d'Al,
Fe et TiO -

Le précipité est passé en creuset de Pt et fondu avec du
Pyrosulfate de Potassium -

Le creuset ~efroidi est repris'par so4a2 à 10 %­
La solution Gst amenée à volume connu -

Sur une aliquote on dose Fe par iodométrie

- ~ur une aliquote Ti02 est dosé par colorimétrie
ou par oxydo-réduction cOrJIi1e_décrit

loin
Calculer ensuite =

Fe X 2,6964 = P04Fe
Exprimer Ti en Ti02

- Faire la différence =
Poids du précipité de phosphates - (P04Fe + Ti02) = P04Ai

P04Al x 0,4178 = A1203

F2.1l5 . '



CHAPITRE V
r

FER-

Fer total par oxydiE:étrie
Fer total par iodoL'..étrio

For ferreux par attaque do Borzelius
Fer ferreux par B6thodo do Bilgr3Lu

Voir égaleD.ont :
Fer carbonate ( 1ere pox~le, Chapitre II' de ce volume

" for fo.cileLlont soluble")

Dosages simultanés Fe ct Ti dans los Ilménites ( Chapitre VII
)

do cette oemopfrrtio do volu@o )

Fer dans les caux ( colorimétrie à 1'0 phcnantrolino au
technicon ) Tome IV, 10re partie , chapitre 11 .•
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FER TOTAL

A la suite d'une oise en solution quelconque
attaque chlorhydriquo dirocte
attaque triacide
fusion alcaline etc •••

nous dosons cet éléoont :

Par oxydioétrie : titrage au bichroL18,to do potassium du Fe++ après ré-
duction au chlorure stanneux on utilisant

soit la vo~u[létrie classiQuo QVGC.cor~lO indicateur de fin de réac­

tion HI diphénylar.lino sulfonD.te cIo bnryun
soit pnr potentioDétrie sous intensité ioposée en relevant la cour­
be de titration au potontiographo

Par iodonétrie : dans le cns dos fusions alcalines, il passe parfois
on solution des traces do plntino (0,5 ng suffisent) qui ne peroet­
tent pas de snisir ln fin do lQ ruduction nu C12Sn ; dans ce cas on

risque un trop grand excès do cc r~Q6tif qui gÔno le dosage; d'autre

"part, pour une raison non d0torQinée~ nous avons souvant constaté que
cette présence de traces do platine g~ne considérablenent le dosage
de Fe++ par Cr2·07 K2 et le rond nêoe,parfois,cowplèteoent iwpossi­

ble. L'iodooétrie, quoique beaucoup plus délicate, pernot d'obtenir
un dosage exact.

Par colorioétrie à 1'0 phennntroline vQlnble pour les très faibles teneurs

Cette Béthode est surtout utilisée puur le dosage dans les eaux (Tooe

IV, 1ere partie, chapitre 11) ainsi que pour le dosage du Fer libre
( 1ero partio, chapitre II du prGsent toue).
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GENERALIJ:ES

l - PRINCIPE

.....------=~~---'---,'--..,-='"===- .p;;;;;;,.,.-,-------
!
! SOL S
!___.J~.__..~•• _:_----'----------

! Fe Total, ,
; par Volw~etrie

iau Bichronate de Potas-
! siun

Par attaque chlorhydri~ue tout le fer est Dis en solution

à condition que le broyo..c·;o tlc: l' échc.ntillon soit suffisant (0,1 l:1[,1)

et que Ifattnque soit Donoo à fc..iblo teL1pére.ture (80 0 environ)
afin d'éviter touto dilution à l'ncido par perte d'HCL - Pour. ob- .
tonir une bonne ~ttnquo il ost nécessaire de l'effectuer sur' un

teups assez long 10 h. en gonérnl, 24 h. parfois - Dans ces con­
ditions seule la chroDito risqua d'~tre inattnquée - (il faudrait
dans co cas opérer llil0 attQ~uo porqhlorique) -

Le chlorure ferrique est réduit, à chaud et en nilieu acide,
à l'état ferreux pnr 'lm léger excès do chlorure stanneuz (cet excès
étant reoxydé par du chlorure I:lorcuriquo) - On opère ensui'te la.
réoxyddtion du Fe++ pnr lille solution titrée de bichronnte de potas­

sium N/10 ou N/40 en utilisont la diphenylanine sulfonate de
baryuLl co[rr:e indicntotIT de fin do réaction - Nous conplexons le
Fe++ fori:.lé par l' aciù.o phospho:vique afin do n'être .pas g&né par

sa coloration (ce q"iJ.i a égQle:~lent l'D.vantage de favoriser l' oxy':'
dation de Fe++) -

Nous no séparons,110.s 10 résidu d'attaque Car il n8 gêne,pas
pour le dosélge, [1êIlO 8n pruscnco d' inporto.ntes qw:mtj,.tés de na­

tièresorganiques. ( cf nos essais effectués au laboratoire du

Centre ORSTDM de Fort-LruJY on Août-Septonbre 1965, sur 29 échantil­
lons d' ,[\.Dzoor )

II - PRECISION
Dans les conditions hc.bituolles 2 gouttes de réactif donnent

une précision'de,O,16 0/00 do Fe203

II l - RENDEiYIENT
Un opérateur bian axpériLlonté peut eflectuer 40 annlysGs

par jour -
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IV - PRODUITS ET MATERIEL }ŒC;~SS~~IRES POUR 1000 DOSAGES A CETTE CADENOE

Produits

250 g

33 Kg
825 g

1 g

16 Kg

17 Kg

40 1.

Chlorura stc!'m~eux RP
Acide chlorhydrique RF

Chlorure oercurique RF

Diphényla2ine ·sulfonate.de baryuo
Acide phosphorique RF

Acide sulfurique RF

Solution titrée de bichrooate de Potas-

siun N/~.O

.;;;1

Matériel
90 Erlens cle 250
90 Vorras de Bontre.0 45 Lill

2 Eprouvettes graduées de 25 cc
1" "de 15 ·cc·
1 Burette grnduée de 50 cc en 1/20 de cc

\ #;.
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t-----------:--------

Préparation des
Solutmons

SOLS

Fe Total
VolULlétrie Cr207K2

-1
---------~-----_ .....

Chlorure s.to.nnoux
Peser 20 de chlorure stanneux dans un bechor de 400 cc~-

~ Ajouter 100cc dIacide chlorhydrique au 1/2
_ Ajouter 2 ou 3 grenailles d1étain Qétallique . 1

_ Tiédir pour dissoudre (sous verre de montre). On doit obtenil
une solution parfaitewont liopido.

_ Passor en flacon de verre jaunei

_ Verifier qu'il reste toujours 2 ou 3 grains d'étain métalliq
nu fond du flacon.

-
Chlorure mercurigue

_Peser 50g de chlorure mercurique dnus un becher de 500 cc.
dissoudre avec 1000cc d'eau.

Diphegylamine sulfonute de Baryum
_ Peser 0,200g de diphenylaoine sulfonate de baryum, et faire

dissoudre dnns 100co d'eau. Conserver en flacon de verre jnUIJ

Melange sulfo-phosphori~ue

- Melanger 300co d'acide ortho-phosphorique concentré et 600~c

dtaoide sulfurique au 1/2.

~~ohr~mate de ~otassi~ N/10

"-. - Voir à If s olutiop.s -:-t±:\:;rées "
......

'-
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1
'MODE OPERATOIRE
!

• 1 ,

SOL S

Fer Total

.,
.'

l - Attaque 1

1

- Peser g d'échantillon, broyé à 0,1 rEl, dans, un GrIen de 150 cc - 1

Ajouter 25 cc dIacide chlorhydrique concentré, couvr~r dlun verre d
contro, et attaquer lenteoent, sur bain sable pendant 24 h à 95°
environ, sans_È.9,uil;hiF l'attaque est terDinée 1.Q1:'sque 10 résidu ~. 1.::.

l,,:. dl atto..que ost bien blnnc - si après 24 h, ce resultat n'est pas

obtenu, prevenir le chef de laboratoire - (Voir en paragraphe ÎII
le co..~ des échantillons très organiques)

II - Dosage
, 1 ,
Propo..rer un orlon de 500 cc contenant environ 200 cc d'enu, une

éprouvette pour 10 chlorure mercurique (15 cc) une autre pour ~e

mélange sulfo-phosphorique (25 cc) - ReQplir une burette, au 1/20,
d'u.no solution titrée do bichroJ:1ate de potassium N/tO"-

Les ,opéro,t,igp,s .s:uJ.XDP.ies doivent être faites, ,tr,ès, r,o.pid,eoent,
retirer l'orIen dTattaque du bain -sable
rincer le verre de nontre d'tm petit jet de pissette (1cm3 env~ron)

- ajouter Qussit~t le chlorure stnnneux, goutte à goutte, jusqu'à,
décolorntion, ajouter 1 goutte en -excès
d'un. jet de pissette, passer le contenu du VQSG d1nttaque. danR:._: ....!..;

l'orlon de 500 cc, bien laver les parois
ajouter 15 cc do chlorure nercurique
agiter 2secondes

ajoutor 25 cc do oélange sulfo-phosphorique
- ·bion ngitier

ajouter 8 gouttes de Diphenylnoine sulfonate do baryuo

Titror Qussitet o..vec 10 bichrooate de potassiill~ N/10 jusqu'à
Coloration Violette
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le résidu
organique

III - Cas des échantillons très organiques
,.. Certains échantillons très organiques s'atte.quent 00.1,

est noir, il Gst alors nécessaire de détruire la matière
on opère ainsi: verre

après attaque chlorhydrique.de 24 h, enlever le de montre, le
laver d'un jet de pissette, .Q.jouter 5 cc d'O..E:ide nitrique et 5cc !
. .. i
d'acide sulfurique au 1/2 - attaquer jusqu'à apparition des vapeurs,
blanches dIacide sulfurique et y mnitenir 5 l~ - descendre l'erlen
du bain sa.ble - dès"'guë les fUD.ées blanches ont disparu, nj outer'
avec précautions 2 cc d'acide nitrique (attention la réaction est

violente) puis chauffer à nouveau jùsqulà fULlées blc.nches - sià
co monent 10 résidu est encore noir operer de la Q~me façon un':
nouveau traiteuent avec 2 cc d'acide nitrique puis une évaporation

à v~peurs blunches sulfuriques - lo~sque le résidu ost blan~, des­

cendre l'erlen , après refroidisseQent à60 0 environ, ajouter 5 ~c

d'eau et chauffer jusqu'à fuoées blanches et y Qaintenir jusqu'à,.
évaporation cOQplète do l'acide sulfurique (ceci afin de detrui~e

les ions nitriques) - .

reprendre ensuite le résidu par 15 cc d'acide chlorhydrique,
couvrir d'un verre de montre et chauffer à 95° - lorsque l'éch~til­

lon est bien repris operer le dosage corillne decrit ci-dessus enpnra-
graphe II. 4

144.
F. 174



VI" '"' l ""'1 V~'.'
/ / ryYJ;r&U'1 ..!i .;;r~r/~

'.... ~ ~ If',,,,
t;ex~LJ,"':~ 'h~1

(('{JI V~~ r;/e Crb~;KV #Ôh1=
.

/~-I!V . V/J~ :. - - -- - -. _DU .-
",,-,..--- ..t , !Ilo;&Qu .....IIS_"_.. ..--.s~

ItH;,9'''~ 1/{H,U/Vf 1rUS/lM (()if)tlJe'lJee' Tèrll1il)l Vé.tlfl'(;' 1(E/eVe' 0 I!efilJJre
~'il"'~t/l 1ridc,de I/I~II,« le - - - - - .... - le~ . - .. . .. - - (vÎ'.~~ qttJGf, ilile: ,J tù:l1dnf~

·_~,.s€ en .sof}/t.JI"/~n lZ'èSolal<i: C,. LdFï<i . C do. 1t:. ,,,r!cs A

trI> P.elVt1/I1~~-- -- .;:i'iêr-a!01 aq, #fla Ai/IÎ~ d;<h
\

Ob.serv~b'()ns./.,.:\ bD '1, .. el ex8 .f xi,' ~X! %
S +cm~ CrtiJ :t- -'" -1 ~11 15.
(~) (bJ._JG) ~. (e) (f) C ::!/ :h :r J' .. /<.- OB

~~1Q
-...lo....._ - _. i--.. -

~

. - -• __•________ o., • _4_' ___.._~______ -... _---...._. ---- '--_.- ....-. ··r---····· ...... .. ... .0'" .
.._ .. .,. ••• _0 .,. _. _•• _ ••_.___...

'~ 1 . 1
l._. . .~._--- i-------.. .._--._--i--._.-t--~-i-._- - ----,
1
1
1, 1

~_.._....._- --f--. ..---.... --'--'- _ ..... '-- - .•.1--_....--- .--_.- --------_._-._---------
1

1

1
1 J_.__.____._._____.-L. ':\

1)
1..- -- i

1 !

-+ 1

~
1,-- .....- -_. ~-

"
- _...-_0__- ___-

1

1
'~

.~ - - -.{- - ._-- ----
1 1

t
, l'_. --- \------- ;------- ---- -- ._-- -- ---..- -

1 r --_J---_. --!----1---- ..- -----_......._ .._...._-
~

-

., .... - ... .. .. _ .. ,.... I..·~

~

~ l_. - 10_ -- -
A-l

--~--



à courant inposé )
( généraleoent pri­
20 cc pour les fu-

est r;/duite par le chlor~e stnnneux, Ir excès

nereurique COQIJO il est indiqué dans la né-

-----~~- 1

GENERP.J',ITES ! .AlTALYSES GENERALES Sols i
1 Rochesj

"'"-----_._-~.~-~:-....._--~-- -.:
1 Fe Total !
! par oxydliJétrie !
! Titrage potentionétrique!
.L__ !

Nous opérons par VoltsIJétrie ( potontion~triG

Le dosage est effoctué sm" 4· à 6 rJ.g do Fe20 3

se d'essai de 10 cc pour los analysas triacides et
sions alcalines.) .

La solution fer~iqûe

est oxydé par le chlorure
thode manuelie.

Toutofois, étant donné le fC'_iblo volWll8 sur lequel on opère, les

excès de réactif masquent la netteté du point d'équivalence, nous uti­
lisons des réactifs plus dilu8s et on quantités plus faibles que dans
la VolULlétrie nmnuelle.

Nous avons obsorvé qu'uno cOTt~inG concentration en ions Fe+++"

senble donner un tracé plus nGt de la courbe de titrage sans influer
clonesur le résultat. Nous ajoutons . lm gros e~rcès de sel ferrique au

:monent du dosage.
Enfin nous devons, do tOLlPS à autro, Il régénérer" lféleètrode de

platine qui, sans cela, finit par Q01Lner des tracés de Doins en noins
interprétables.
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PREPAH.ATION
des SOLUTIOHS

CHLORURE STAl."VrŒUX Il dilué li

!
!
!
1 .,

ANllliYSES GENERALES

Fer 'rotul ­
par PotentioDétrie

peser 10 g de èhlorure stanncux dans Q~ becher de 400 cc
ajouter 100 cc d'acide chlorhyèriquo au ~

ajoutçr 2 à 3 grenailles dlétuin

tiédir pour dissoudre ( sous verre do @o~tre ): on doit obtenir une

solution parfaitewent linpido
passer ~n flacon de vorra jaune à robinet inférieur ( terDiné p~r

UllC pointe de burette )

vérifier qu 1il Y a touj ours 2 ou 3 grains dl étain métallique. dans le
flacon

CHLORURE rlliRCURIQUE

poser 50 g de chlorure illsrclITique dnns ·un becher de 500 cc; dissoudre
avec 100 cc d'eau•

.MELAlifGE SULFO PHOSPHORIQUE

mélanger 300 CC dIacide ortho-phosphorique concentré et 600 cc d'a­
cide sulfurique au t.

SOLUTION FERRIQUE

peser 10 g de sulfate ferrique 0t dtnŒ~onim~ : ( S04)2 Fe NH4,12 H20.

dissoudre dans 100 cc d'cau.
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! r-lODE
! ....

OPEi:1ATOIRE f.JiJALYSES GENERALES

. Fer Total

titrago Voltamétrique

l ATTAQUE
On opére indifféremoent sux los solutions provenant d'attaque

"Directe" chlorhydrique, ou triacide ou fusion alcaline.
La prise d'essai doit renfoT~or 4 à 10 mg Fe203 •

II REDUCTION
La prise dressai (10 cc pOtIT les attaques triacides ou 20 cc

pour les fusions alcalines ) est placée dans un becher de 50 cc, forme
haute, recouvert d'un verre de contre.

chauffer au bain sable jusqu'à 90° ·environ

retirer le verre de ~ontre nprès l'avoir'rinc~' d'un jet de'pissette
ajouter goutte à goutte, en agito..nt cons.t8L1.':lent, la solution de chlo­
rure stanneux "dilué" jusqu'à fl"c.ncho d6901oration; ajouter une goutte

d'excès

ajouter alors 5 cc de chlorlu"'o oorcurique
agiter quelques secondes
ajouter 5 cc de oélange sulfo-phosphoriquG

diluer à 30 cc env. en rinçant les p~rois du bocher; bien agiter.

III TITRAGE

g~!~g~_Q~_E~!~~!~~~E~Ehe

- mettre en place la burette de 10 cc gQrnie de bichro@ate de potassiuo

N /40
- monter une electrode cOsbinée : platine et calooel/KCL (EA 217)

- régler le CO.t:JI:lutateur de ga.c:mc 500 r....V

courant de pola~isation 1 /1..lA
étage de coopensation + 7
Vitesse de titrage = 8

- selocteur de fonction = l pol.
placer le stylet sur uno ligne l1UlJ.érotoo ct régler le 0
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!~!E~~~
pl~cor.le bocher do 50 cc ronfOTD2nt la prise d'essai sur le banc de

titration, eettre en pInce l'électrode, le thersonètre, un barreau d'a~

gitateur.
ajouter·1 cc. de solution ferriquo
agiter; relever la teopérQturo et régler le bouton de correction 'de
tenpératurosur la valour rolov8e~

rattraper le jou du cardan de liaison avec la burette
Llottro en .route le titrago en appuyc..nt sur les touches "AutOl:1D.tiquo"

et "J.'ilarche"

dès que le 2e point d'inflexion est passé, arr~ter It~ppareil

le point d'équivalence est tr2cé on utilisant la règle spéciale livrée
avec l'appareil

- la distance entre la ligne de base et le point d'éqUivalence indique

le nom.bre de cc cl.' oxydant versé

IV REGEIT.ERJ~TION de l'ELEOTRODE
Après un certain te~ps d'usage, les tracés d~ point d'inflexion

devionnent de moins en moins nots ••
placer l'électrode sur un. support, le. faire tremper dans un becher
renfermant de l'acide sulfuriçuo au 1/4

~

placer dnns ce ill~me becher, une éloctrode suppléBentaire de platine
(fil de platine)
brancher la borne (-) d'une pile 6lectrique dé 4,5 volts sur ln bro­
che centrale de l'électrode cOLllinée (platine)
brancher la borne (+) de la pile su.r l'électrode supplénentaire

électrolyser pendant 2 ninutes
bien rincer l'électrode puis la reDonter sur le potentiographe

Quand elle n'est pas en service, l'éloctrode est placée dans un flacon
renferrlant suffisDL1J:10nt de KqL 3 :!YI pour Que l'orifice de j onction avec
l'électrode de référence soit irli1crgé.
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SOLS - ROCHES operafel/r:
, . 1

c:Jl'eraklJr- :: l,on~Cfl~ ,.J C:-I II::.:

Attaque Attaque Fusion
~ 1YCJrr1 "

le ___
directe triacide alcaline f, om:: "'-:,a. Y,·s.a. ;: - - - ---

Commence
,

7ë.rm(Y)e Véri?..e 1(e.Jeye D IVombrÇ!Feu;;' tat:al
(far ",,1 l: Ame c-","e) fe--t- _ !e: _ ( Vj5~) dach'v/ré d~ckil1tt1lcns:- - - - - - --- --

'"- -
N° I1I~e ~n $o/vh~11 .:IJO>d5'e Ca/cv!.! CorreJicn pou", Fe. +

i-a.bo -P.E Vo/vme cl l,'?!). ~ Cr~O"K!L f Fe 20 3
FeO !=e ~O?>

Obsérv~nOI1S
1

It/'to b ex2 dxg kil 1.11 Tr-àCe
:5' ~.. h . .r ... -:..L.. %cc.. c.e:.

~ c.c. C a x10 =m Fe"03- (a) ( b) , (c) .... ( e) =d - 9 ::.h = Fe 20 3 % ( k) I"cr.. L
<:<:' - -m-1 -- -- -

1
1

_1 ,1
1
~ ,~

1
1

1 1
1

-
~ "Re~Jd3(lS

,

1
dv poren}-,'o~rdfhe

,
11

_Bdnde 500 rnV1

1 i ':

! 1

1 1
1 -Ccvret,nt' oie poJoris~" 1. JI1 i

1
" 11 1

_Ori~/ne -r r=
:::) 1

1

1) _ Vt'fe$se de titrose = '..

1
1 1

_ FOl1cb'on. = l foL
~

1 1

1
~Cor,.(l,c.t:.~ol) de temp~rd1

1
1

,
1

'V 1 = SVC" ChdotfUe ech~" _

i -1rrer .c],vrcf'Y!dricjlJe ,::' 0
1

l ":'1Jt>~è/. '5' e <1. Vr"rnd /-"t:jcJf!-

1 . _E<=he/le o - ~~

1 l ' ,
1~

~t 1;;L 1 -,-_._~ ~._-_.--, -'- - --------
~lJh'o'1 d.Yd,..,é

,
do.s~<je rd> ftr-.il/:Je,- le ('-Iv 1 de. I/dis 0.'1 A .. 111Ci1,,31ve Jeu CdrCidn

_.- ----- --------~-- ---



SOLS - ROCHES .-
!

MINERAUX! .
1

.'

l GENERALITES

Fer Total
par -iocloIlétrie

1

!
!
!

Rendsoent---------

PrinciEe Le fer oxydé au Ilaxim:u:'l est aDené sous forDe de chlorure
---IërrIque; celui-ci est ruduit par l'ioduro de potassiUD avec libéra­

tion d'iode.
L'iode libérée st rogroupuo dnns un globule de Sulfure de Carbone

est dosée par une solu.tion titréo d'hyposulfite de sodiun

FeC13 + IK FeCl2 + KCl + l

2S203Na2 + 21 ---- 2INa + S40 6Na2

Précision Sur 0,5 g de priso d'essai, avec une. solution N/20 d'hypo-
----süIfite, on a une précision de ± 0,028 %Fe

Partant do solutions d'Gttaques, un opérateur peut effoctuer
20 dosages p~r jour.

EE2~~!~_~!_e~!~E!~!_~~~~~~~~ES~_ES~_lQQQ_~~~~g~~_~_~~!!~_~~~~~~~
Produits 30 kg AŒ~oniaquo RF

25 kg Acido chlorhydrique RF
15 kg Carbonato do soudo anhydre RF

2 kg Bicnrbonntede soude RF
3,5 kg Ioduro do potnssiillJ RF

12 l Sulfuro do carbone
20 l Hyposulfito de sodion solution titrée N/20

1100 Fïltros pl2.tv"bc.nëto rouge" ft 110 f$1

1100 Filtres courants plissés ~ 125 mo

Matériel 20 Erleru~eyers 500 cc bouchés éDeri (rodages normali­
sés 29/32)

20 Entonnoirs ~O Œ~ à tige courte
20 Bechers do 250 cc forQe basse
20 Bechers de 400 cc forDe basse·

II METHODE d'ANALYSE

Une aliquote de la solution ël'nttaque, correspondant à 0,5' g ou
0,1 g selon la teneur présw:luO; ost placée dans un becher de 250 cc;
On ajoute 1 cC d'acide nitrique pour peroxyder et chauffe quelques Gi­
nutes; Dil~er. avec de l'enu à 100 cc.env~( puis ajoutor de l'ru~Jonia­

que concentré jusqu'à precipitation cODplete des hydroxydos;On chauf­
fe légèroDent pour raSSGl1blor le précipité que l'on filtre ensuite sur
papier plat ( bande rougo ); On Invo 4 fois à l" eau bouillante.

La solution filtrue ost" jetaoo
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= Fe %

.......

Le filtre, contennnt 10 prôcipité, est rODis dnns le bGcher de
250 cc; On ajoute 10 cc d'acide chlorhydrique et fait bouillir un ins­
tant pour tout redissouùre; On étend avec 150 cc d'eau bouillante et
filtre très chaud sur PQDier plissé courant, en recueillnnt.~e filtrat
dans ·un erlem~eyer de 500 cc bouch~t à l'GDeri. On ~ave sOigneuseQent
dnns le be9her, le 1er papier filtre ( qui a été déchiqueté avec l*agi­
tateur ) avec quelques gouttas d'acide chlorhydrique et de l'eau bouil­
lante puis on passe la torre sur l'entonnoir et lave endore 4 fois à
l'enu bouillahte.

On laisse refroidir le solution filtrée.
On la neutralise ensuite en ajoutant, du bout de la spatule, de

'petites fractions de carbonate de soude anhydre, jusqu'à CODfJenCeoent
de précipitation des hydroxydes de fer. .

- On ajoute alors 5 cc d'acide chlorhydrique concentré, puis 3 g env.
d'iodure de potnssim~ en"cristuux et 10 cc de sulfure de carbone RF.

- On bouche et agite vigourausŒ2ent; Le sulfure de carbone r8ssGl:~ble

l'iode libérée ( corrospondcillt ~U Fe contenu ); On aj~uto une très
petite Fincée de bicarbonate du sodiue ( pour nnintenir une atnosphère
inerte J, bouche l'erlen et laisse reposer 15 oinutes dans l'obscurité.

Garnir une burette avec une solution d'hyposulfite de SodiuD N/20.
Titrer en versant goutte à goutte l'hyposulfite dans l'erlon et

en agitant vigoureuseDont do toops à autre jusqu'à décoloration conplè­
te du globule d'iode.

III CALCULS

~!_2g_~1!!~~~_~~Q~~~~ __liLgQ

nccS203Na2 x 0,28 x Vol. sol~Gion d'attaque en cc

Vol. aliquote en cc x Priso d'essai en g

nccS203Na2 x 0,8 x Vol. solution d'attaqua en cc____________~ = Fe203 %
Vol. aliquote en cc x Prise d'essai en g

..ê!_2g_~1~!;!;~~_ê:Q~~~: __~Ll~

Mene calculs Dais on utilisf.'..nt les coefficients

0,56 ( au liou de o 28 ) pour Fe,
et 1,60 ( au lieu do 0,80 ) pour Fe203
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,152



:b'ER 1!'EP.REUX

Le doso.go du fo:-c farrew: pose ossentiolleDont un probleoo

de Dise en solution -
Le broyo.ge do l'écbo.ntil10n n'est pc..s trop poussé (O~2 [Jo)

et est effoctuo pou C;ITr..l1t 10 dosage pour éviter tout..
risque d'oxyd~tion -
Lorsque l'on D.. c.ffc.ire à dos fornes facilenent "Solubles"

telles que l~ Sidorose ou les conpos8s orgo.niquGs, une

attaque à l'~cida c~~orhydrique dilué suffit à faire
passer Fe++ on solution - Cette Déthodo est décrits en
détail dans 10. 10TC partie do ce voluoe, chapitre II,
Lorsquo l'on c. nffe.ire à des Silica.tes une attaque de

Berzelius perr.;.ot 1.:: ciso cm solution~ et peroet d' atta­
quer facilonent cortc:.inos forrJes qui résisteraient à
l'attaque chlorhydriquo (Llagnétite, ilcenite etc ••• ) -

Enfin lorsquo l'on a affQire à dos conposés très diffi­

cilel:lant attQquc,bles tols quo ln chrolJ.ita, seule la
Déthode Bilgro.,.:i ost, à notra conno.issance, capable de
perDattre un doso...go de Fe++ -

Les 2 preGièros r:éthodes sont dt un enploi courant ­

Pour la 3eoo I1ét~lode nous la décrivons et pouvons l' ap­

pliquer, nais sur un noc.D:,:'O cl' 0cho...ntillons réduits· cor elle est

délicate et nécessite un contr..gc iLlportémt -

Voir aussi à co sujet 10 dosnge du Fe++ dans les eaux ­

( TODe IV - 1~ partio - Chapitre 11 -)
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.GENERALITES SOLS - ROCHES

For Forreux
par atte.quG de

Berzel~us

l - PRINCIPE
Attc.que sLùfo-fluorhydrique dé l'échantillon sous ntnos­

phère inerto (C02). Le for ferreux ne peut s'oxyder.
Pousser l'nttnque autant que nécessaire, mais no pas ar­

river c.ux~VQpeUTS blc.nchos sulfuriques (risque d'oxydation par
S02....~ 0)

oE;--

Titruge rapide QU Bichrooate de Potassiuo avant que 10 Fo++ .

ne puisse s'oxyder nu contact de l'air (à froid cela est assez lonG)
Los ions F- présents sont cocplexés par de l'acide borique.

II PRECISION 2 gouttes do réactif (sensibilité Doyenne do le. réQction)
o 00 2 3

correspond~nt à 0,16 / de Fe-O.

III RENDEMENT En dispo~nnt do 3. crousets de platine, un opérateur peut ef­
foctuer 10 c1(tel"runc.tions par jour.

IV PRODUITS ot ~~~TpRIEL NECESSAIRES pour 1000 DETERMINATIONS à cette cadence

Produits

Matériel-------r--

3,5 l Acide fluorhydrique RF
15 kg Acide sulfurique RF
10 kg Acide phosphorique RF

4,5kg Acide borique
1 g Diphenylru~ine sulfonato de bnryuo
6 l Solution titrée de bichroDate db potnssiUD
3 Creusets de platine de 30 cc fome hnute

5 Bechers 250 cc fon~G haute

1 Burette 25 cc graduée au 1/20 cc
1 Paire de pinces en nickel et de préf6rencG à

bouts de platine.
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iMETHODE D'ANALYSE ! R 0 L 8 !

! " " .... 1. '.~..._...... " .... _.. '" . !.-, '•• ' .....-.1 • .. 1 "... " 'i
i Fer ferreux , .
ipar attaque de Berzeli~, ... . ~. .-.,. .., ..

- Peser 1 ~ d'éch~tillon dans un creuset de nlatine forme haute de ,0 cc.
- Très' ra~idement a~outer environ 1 cc dtacid~ fluorhvdrique et 1~ nn .

d'aoide ~uJ.furique au 1/2.
Flacer aussit6t le creuset sur batn sable sous .courant de 0,02•
(i/oil:' c:roou.:i:s ci-dessuas)

('oW\rti
1>~l\e.:;.

- ::oo"'--_---J

CO~

?.. rè~leT.' le courant de CO" à ~a vitesse de 2 b'l11~es par secondes. nhauffer
nroe;ressivement 'jusau'à ce que ~e volUllle de liqui.de soi.t rédu.i.t de l1loitié

- Préparer une burette de 2~ cc R;raduée au 1/20 cc de bi~hromate de 'Potas­
sium. N/liO.

- Préparer un becher de 2liO cc forme haute contenant 1nO cc d'acide borioue
à AO ~/l + 5 cc d'acide nho~phorique.

- Très rà-pidement enlever ~e creu~et de platine de l'a'Onareil avec une nin­
ce en nickel à bouts de platine et le plonger dans l'acid.e borique.

- A;1outer aussit6t 6 p,'outtes de diphenylarrine suJ.fonate de bar:vum et titrer
immédiatement au bichromate jusqu'à apparition d'un~ teinte violette
nersistante.

Avec chaque serie ef:fectuer un blanc (en laissant la durée moyenne de
l'attaque)
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Oxydation Fe++ par so4rJ.2 à ;60 0 sous atmos'Phèrœ 002_ ~e sn?
déga~é est recueilli dans une quantité connue de 0r~0"~ dosé dont
on" titre l'excès. ....- ~i~etb ë. rI.·~ ___

(O'L

On attaque aog mg de produit dans le flacon d'attaoue par lm
m"él:i.n~e saY+PO R dans la pronortion de 1 partie d{l! sulf~-2ique

, -pou.r 4 de phosphorique. Tout l'appareillage est uurgé a~CO , \Dl 2
piège à bichro&ate est placé en prévision d'~ peu de SO dans le CO ;

.le flacon à'attaq~ est bien sec, p\U'gé au CO ,le roe1age iu b~~W\}Jl
est graissé à PO~ è Dans les deux barboteurs on a PlIj.C~ du Cr 0 K'
N/10, 25 cc dans le 1e, 5 cc âans le seconà + 5 cc S01ff au 1/2 dans
chacun on vérifie2que l'ap'Pareil est parfaitement étanche, rè~le

l'ac1.:aission de 00 à 1 bulle nar seconde, et crée à la sortie une
légère dé~ression.

On chauffe progressivement le flacon d'attaque jusqu'à '360 0 c et
.aintient 20 minutes 0 à cette température.

On augme~te ~e débit ~e C02~ ferme le vide, puis chaque p~nce
en commençant par la dernière à iroite, de f~a~0n à équilibrer la
pression atmos~hér1que tans les flacons.

Les àeux solutiDn~ titrées de bichr0mate sont réunies. On ajoute
un excès àe sel de màhr titré, puis àose l'excès te ce sel de aobr.

F- l'eS
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en faible tcnotIT PQr photooétrie d'absorption atonique

- ...-en fortes t'0110UXS, par le. IJéthodc de Volhard .qui reste

toujours ln plus ficblo lorsque les teneurs dépassent

10 % de MnO.
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MnO

ANALYSES GENERALES
, ,
iPRODUITS et VuiTERIELi

nôc~_a~~_os ï------ ·---~r-------------';'

! !
!

Pour 1000 DOSAGES de MnO

l Par Colorinétri·e au Spoctro"p'hotor.:Jlt:ce

24 Bechers de .250 cc
1 Eprouv8tte gl~o..du6e de 25 cc
1 " " c1e 10 cc

24 Fioles jaugéos do 50 cc

2 Cuves po~ Spectrophotonètre de 2 cm
61 Acide sulfurique
61 Acide phosphorique

25g Periodo.te de potnssiuD

II Par Co1orinétrie à l'nutoanalyseur Tochnicon
(Valable seuleDent pour grnndes sarias ) D~ne natériel que ci-dessus

avec en plus

8 Tubes de ponpo "violot ll

4 " " "Violet-orc.nge"
2 Il Il "Vert"

2 " 1111 Il JnUllc"

8 l Acide chlorhyclr;i..que

III Par Absorption atoDigu~

4 charges air cOL~riDu

2 charges acutylène

IV.Méthode de Volhard

(voir fiche psécialo à co chp.pitro )

F 502 159



1 -

~mpE OPERA'rOlRE SOLB - ROCHES
et MINERAUX

..-

rm
__-..::C~o.;:;l;.;:;o,;:,r.;:;i=m:.:;:é:..::t,;:,r-=i;,.::e~d:.;:e;.....;:;.~'[n=-O...4x.;.:..__:

l - SOLUTION ,D'ATTAQUE
- Dans des béchers de 250 cc prélever 50 cc de solution d'attaque

(attaque tri'acide ou fusion alca;line)

II -PREPARATION DE LA GAFilllli -
a Si on pratique la~lorimétrie·à l'autoanalys~~ UTechnicon"

Préparer 5 bechers dans lo~quels on mesure tres exactement,
à l'aide d'une blu~ette au -1'/20 les quantités suivantes de
solution à 100 ~/cc de MnO = '.

"
"
"

- becher 10
" 8

5
3
o

~/cc •• "••• 0 •• 5 cc de solution titrée qe MnO
4 " " il·........

........ 0.2,5 " " "
1 ,5 " " "·.... ~ ...
0 " " il

• •••• 0 •••

b Si on pr.atique la colorimétrie au spectrophotomètre
< "JEAN et CONSTANT" . =

Préparer 2 bechers dans lesquels on mesure, comme ci-dessous
becher. E ••••• ~ •• 7,1 cc de solution titrée de MnO
becher 0 • ~ • • • • •• 0 Il " l " "

III -DEVELOPPEMENT DE LA COLORATION mesuror
Dans chaque becher d'échantillon, et de la gamme, _ ' 10 cc
d'acide sulfurique au 1/2 chauffer jusqu'à apparition de fumées
blanches sulfuriques abondantes -'

- Laisser refroidir, reprendre par 25 cc d'eau permutée, puis 5 cc
d'acide phosphorique concentré -

- La redissolution-doit être complète. S'il y avait un résidu blanc
insoluble, chauffer jusqu'à dissolution - si l'on n'qrrive pas à
le dissoudre, filtrer sur papier gris, laver à l'eau permutée,' puis
faire bouillir pour concentrer et revenir au volume initial -
Ajouter alors 20 mg environ de périodate de potass~um - ,
porter à ébullition ~ ajouter encore, avec beaucoup de précaution
quelques mg de périodate, maintenir à ébullition 5 minutes
Laisser refroidir, passer en fioles jaugées de 50 cc,

IV - COLORIMETRIE
a) - Sur autoanalyseur "Technicon ll

se conformer-aux 'indications portées sur la feuille de travail
1

b) - sur spectro..i2.ho.igmètre. "Jean et Constant"

Longeur d'oride = 546 m/u

Cellule = A
Cuve = 2 Cm
Controle tare = 60 '.

F 228



Montage..
TECHNICON SOLS

MANGArUSf

colorimetrie du permanganate

IIi r

la,age

eau' bidistillëe

'~tour

violilt orange

~simPle=::::::::::=-dl'-=-- e al : Vithèl- oral~~ 3.40

-'
villlet 2,5D

violet 2,50

"

violet 2,50
colèrimtre -

"

~v A. ... 535mll,

diaphragme N!!. t

,

1
e.panlleu r x Z

enregistreur

161
210
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NOD:8 OPEPJI.TOlRE ANALYSES GENERALES

MnO
par Absorption

!
!

atonique!,
•

Les dosages sont offoctu6s sur les solutions Il prélèveoent pour
Absorption Atonique" décrites en fin des Dodos opératoires pour

" Silice Totale" et " Silice COLlbinée " cf cho..pitre III "Si02" du

présent recueil. (~olutions chQrg~os à~O g/l de Lanthane).

On opère dans les conditions suivantes (Spoctrophotorlètre EEL140)

Longueur d'onde = 280

Largeur c1e fento = 0,10

LaDpe rnngo = 4
Pression d'air = 16 lb
Pression d'nc0tylène = 8 lb

.. Déviation nnxi pour 16 )( / cc = 26

Expanseur d'échelle:

- bande 1
- régler point 100 sur 0 X/cc

" point 0 sur 16 'il cc
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!
!Gl~~Œd'ETi\LONNAGE,

..:-

ill~ALYSES GENER1~ES

!
!,
,

MnO !,
par Absorption AtODiquo !,

,

On part dos solutions suiv~mte8 :
Solution de Lnnthane à 100 g/l do La on niliou HCl %
(cf "Préparation dos solutions" nu cho..pitre Bases totalos par at­
taque fluo perchlorique)

Solution étQlon à 1 Dg/CC do YmO

- Acido chlorhydrique à 1%
On disposa 2 fiolos j~ug6GS do 1 l ct 6 fiolos jaugéos do 500 cc

! SIon! ! cCri' 0 t
Sol~nTonours ! VoluL1o o • , Io'InO !n ID jVoluoe

/cc-NnO !à préparer ! e::mtenu ! 1 D.g/cc i CaCL3
! , . ! !
! 'en Llg , !!. '--

! ! , !
0 ! 1000 cc ! 0 , 0 ! 200 CoIJplétor,

! ! ,
1 ! 500 ! 0;5 , 0,5 i 100 ! au trait

1,5 500 ! 0;75 0,75 ! 100 !!
3 500 ! 1; 5 1,5 ! 100 ! do jauge

! ,
5 500 ! 2;5 2,5 ! 100 ! avec HCI!
8 500 ! 4,0 L~, 0 ! 100

!
! , 1 %

10 500 !
,

5;0 5,0 100
,

1

16 1000 ! 16,0 '16,0 ! 200 !
! !

F 504
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Nom Le. ,

du. , 1

Tr,-6 ~G!..

h~_ f

Nombre

oI'echclnr~.:

o bse"'v~~"ons

i ._. j

m
. lëOà

h x 9 i xl. J x k c=MnO

%m

Ca.lculs

d
c
1

b
ax 10

k

Términè~mmel1c.éMnO
FcH'ë'b,sorph'o't"! ·oroWli9'lIe. if.'=: Le-..=_
..~ lfIiJeeIlS~! ('.~,~. La. S.pec-I:romerrie

L.ba -P.E Y"I. dh'1" Yo/. l>ilvh'ol1 --P,..e1erelJr Mes,L),...e5

5 cc. Ge. ~e. AIt V"L. $hiE' ~clol. <k,,(~h'ons Y/CG
-, (a) (b) Cc) (d) ta) ft> (g)

"'Ref/~1e5 spec/
La.l'npe n ~ ~ _ .. _

----t---+--+-+---+--+----jf---f----f----+--I------4----jf---I--+---I----l-----+-------------l Ld-rj'evr J. e f'tn/"'cz.: 0,1

I.on1uelJrq~t1cAe:: 280

--'---+---+----t-+---+----1f--+---I---+-----+-----J--I-----l--+---1--+--+----+--------~Lmp ~ rdl'\j>e: 4

d bso rfhol1 Wic>}< i.: 2

E.)<~nselJr

b()vron ptl5O".. ''q<9/VO''
-----+----r--t-+-.--t----t------'f---t----t----t--+--j---t--+--+---f---i---+---------+

bc\tJde :: 1

ref/ajes 0 é 1..0

G9 2 C.OrY) p-rimd.s
bOIJ~tlf! ~1?

-----\---+---+-+--+-----4------'I---+--+----+--+----j---I--t---I--+--+--+-----.:~------_+6ce.fyleh e. ~
air Cdrt1j:1riIflé ~ J..
Erd]DnndtPe. (1/'
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1 100

1,5 . '35

3 7

5 5

8 3

1 0 2

1 6 0
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GENERALITES

Principe

~ ROCHES ET ~UNERAIS f •. '
l , :----------ll'---------.......;.......;---"t 0 .

1 Mn f'
1 f
1 Méthode 'de Volhard '1 fI ·__---..,. -r.'

j.67F 18

A pH ;; - 4 le permanganate 'oxyde et. précipit'e le s iOns
Mn++ sous forme de Mn02

-3 IVln++. .\- 2 ~1n.04 + 2 FI20 ---.;;- "ï M ° + 4 H+- n 2f
Par suite de formation partielle de Mn20~, on ne peut ùti­

liser le titre théoriQue - il est nécessaire dé titrer le p'er­
manganate avec une Quantité connue de Mn++ et ensuivant lemê­
me mode~opératoire4

En opérant strictement de la façon indiQuée dans les pages
suivantes on peut éviter ce titrage- de la solution et utiliser
le 'rapport. suivant :

titrè Fe du J),ln0
4
K x 0;31 = titre Mn

x 0,40 = ,titre MnO

Ions· gênants

b:aucoup de S04-- ~êne

le fer précipité en hydroxyde ne gêne pas

En raison de la difficulté à saisir raptdement le poi~t

de virage on doit faire deux essais. Le premier approché, le
sècond où l'on suit le virage à chaque goutte de solution aJou­
·tée.

Précision

Pour avoir un virage net on ne peut utiliser.unesolution
de.'MnOLlK plus diluée que 'NilO. Dans ces conditions deux gouttes
de, solution donnent une précision de 0,?2 mg soit 0,02 % "

Fidelité

7 analyses de deux échantillons de teneur VOlSlne de ~O %
ont été opérées à un jour d'intervalle les unes des autres~.

La moyenne des écarts type obse~vés est de ± 0,106
Ce qui, pour la probabilité 95 ~0, donne un intervalle de con­
fiance de ! 0,23
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; -., ,

PRODUITS
,

, 1
ET J,vIATBRIEL l

1,

1
. 1

ROCHES ET MINERAIS 1,,,
l\1n 1

Méthode de Volhard ,
!

Pour 1.000 échantillon~
'.

PRoduits

50 l
25 l

.25 kg
50 1-

20
20
la
10

"

Acide chlorhydriq11e concentré
Acide nitrique
Oxyde de .zinc "indifférent au permanganate '{
Mn0

4
solution N/~o

J.VIatériel :

Béchers 250 cc forme haute
Verres de montre )li 80 mm

,"Ballons de 1,1. fond plat, col étroit
. Verres de montre -)li 40 mm,

F 19
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r ..

". ::....
,.

"

.,
'., ,Les dosages doivent être faits en' d,6i.lble, màrquer deux
')échers.de 250 cc~. forme haute, au numérQ -de çhaquè échantillon.
", ,'. Pesèr l gd'échantillon dans, chaque 'bécher;' ';Ajouter 10 cc

~"d' aéide chlorhydr}que ~ couvrir d'un verre d~montre~~ et atta- "
',quer lentement sur bain de sable. . . .' :.:-, , '
' ''. Quand l'attaque est complète 9 enleve'r le ve'rre, de montre
,le rincer' d'un ,jet de pissette ~ ajouter 10 'cc d' acide nitrique
et -'continuer l'attaque jusqu' à ~tre à sec.', ~ •
:' A'cemoment,passerles béchers sur une plaque très chau-

,_~è jusqu ',à ·~.estr~çtion complète ,de NO~5- '.' "

Reprendre alors par 10 cc d'acide chlorhydriqûe~ couvrir
'd'un verr_e'de montré et chauffer jusqu'à at,taque complète.,
Aj outer alors environ 30 c,c d' eau ~ , chauffer jusqu 'à' d±ssolution
complète' (solutioh pien limpide) •. ',:

Pa,sser alors la solution d'attaque,' et son r~sid1i, dans.
fun ballon' de 1. 1.: à col étroit' et fond plat, àjouter de l ',eau
jusqu'à 500 cc environ, portèr àébullition'et y maintenir 5'
minutes. ,- .~" . , , ' ..
,~~. .Desèendre/ïe, ballon de la plaque.' chauffante ~~ ajouter~
aVe'c précautions et par petites quantités,à la foi's', .10' g(pesés)
d'oxyde 9.e zinc. 'Quand la' réaction est calmée chauffer à noùveau
jusqu 1 à ébùlli tion. . . . s,l ...• .

.: Préparer'U#e burette contenant du permanganate de potas-
siùin en s'olution NilO à proximité Ae ra plaque chauffante. .

.,,,,,' Ap~rès cinq:q.ouvelles minutes d'ébullition (ajouter de
l'eau pour maintenir le volume constant). titrer en versant 1 à

,2 cc depeTJIl.anganate en agitant fortement;- d'un mouyèment sec
:' du poigne't· s,topper.le mouvement circulaire du liquide de façon

.~. obtenir un'e décà.nta tion rapide du précipi11é et p0'l,lvoir juger
"de la colora~ion'Cie la so11).tion qui se colore enrouge' dès J."à
f~n du do-sage. '~.,' .

,~On' obtient "ainsi un titre à~l ou 2' ',cc près. -', c:'

,
.. ~....

" ... ',.
"0

.....

Les~ échantillons broyés
à.l05°. -, .

à 0 ~ l mm sorit" sÉ§chés~"24"heure.s

:F 20

,Poù,r:la de~xième prise dles~ai de l;échantillon on verse
d" un .trai't le -permanganate' jusqu' à~5 ,'cc avant le point. de virage

. observé 1.;13. ppemière fois ~ puis par,'O 95 cc . jusqu'à l ccav'ant ~
ensuite goutte à goutte.' . . ~ .
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-Il est nécessaire que la solution soit toujours très
chaude, pour cela il faut remettre de temps à autre le ballon
sur la plaque chauffante jusqu'à reprise de l'ébullition.

Seul le chiffre du deuxième essai est retenu pour le
calcul mais il est,nécessaire de noter également le chiffre du
premier essai

Titrage de là solution

- On part d'une solution ét.alon' à 10 mg!cc de Mn --s
Prélever dans deux béchers de 250 cc deux fois 5 cm
de solution étalon et les traiter très exactement de la
même façon que les échantillons.

Si.n cc~e: Mn04K versés pour le deu4ième essai

titre MnO = 50 x 71 = mg MnO/cc
55 x n cc

Vérification.

Dans les' canditians indiquées

titre Fe du Mn0
4

K x 0,40 = mg MnO/cc

110



CHlU'ITRE VII

TIT1'iN"E

Cet élénent est gonûrQler:ont dosé par coloriDétrie des ions
-

cODplexes forDés avec lfüé'.u oxyg6noo.

On opère généraler-..ünt sur los solutions obtenues pcr attaque

triacide ou fusiofi alcaline. Toutefois, lorsque la teneur en Ti02

excède 2%, on peut craindre uno hydrolyse du titane. Cela se cons­
tate générale~ent lors ùos fusions alcalines : la solution présente
une opacité plus ou Doins inportnnto. Dans ce cas, if- est inutile
d'essayer une redissolution : il faut reCOLK1ancer l'attaque en reD­
plaçant, dans les diverses opér~tions : reprise du culot et inso­
lubilisation , l'acido chlorhydrique par l'acide sulfurique.

On peut aussi dosor le titane séparocent après fusion au

pyrosulfate de Sodiuo, DGis dans ce cns, il faut égaleoent doser
celui qui est dans la solution d'analyse générale pour pouvoir. .
effectuer le calcUl de l'aluoino par cODplexooétrie.

Pour les teneurs élovéos, il est préférable de .,le doser par
oxydioétrie au permenganato en présonco de bleu de oéthylène coooo
indicateur de fin de rénction. Nous décrivons une Déthode extrèDe­
Dent pratique et très oxacte pour le dosage suocessif de Ti et Fe

en une seule opération. Cetto l:léthodo ost très utilisée pour les
. ~

analysos d'Ilnénite (Fo - Ti)O)

:171



Pour 1000 Dosages

,
;PRODUITS et lI'IATERIEL
i nécessQiros ANALYSES GENERALES

l Colorinétrie Dnnuelle au s~ectrophotowètre Jean et Constant

1 pipette. 50 cc
25 fioles jaugées do 100 cc
4 l acide sulfurique

8 l acide phosphorique
1,5 l eau oxygénée à 100 vol.

II Colorioétrie au Technicon

4 tubes de poopo "Violot -. blanc"
8" ""Violot"

4" ""Violot - noir"
3" "!IVart"
2" ""Rougo"
1,5 1 acide sulfv~ique

- 5 l acide phosphôrique
0,5 l eau oxygénéo
1,5 1 acide chlorhydrique
1/3 rouleau papior d'onrogistreur
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NODE OPERA.TOIRE
-!

ANALYSES GENERALES !
!..:-_-..;.._._---------;-------:---_._---+-

Ti02 !
!ColoriLlétrie à !l'eau oxygénée !

COLO~TRIE MANUELLE au .êP~ÇJ'lWRI--I01:QrQ!JTlill Jj:AJ.'L ct CONSTANT

Préparer une série do fioles jaugéos do 100'cc plus 2 pour ~'étalonnQge

Prélever 50 cc de solution d'2ttuque dans une fiole jaugée de 100 cc

~E~E::::E~!-~~~.-~~!~!~~g~-~.:f~.~!~g~~9:g~
dnns 2 fiàles jaugées Iilo.,rquôos 0 ot 30

- placer env. 50 cc cl' em.l c1is-t;illGe
aj outer dans la fiole c.nr~_u6G 30, avec une burette de précision,
3 cc de so~ution étQlon de ~i02 à 1 Dg/CC.

- ~~!S!~EESES~~_~~_!~_~~!~!~~~~~
ajouter dans chaque fiole ( étalon et échantillon)

5 cc d'o.,cido sulfvxique au t
5 cc d~acido phosphorique
1 cc d'eau oxyg6née à 100 Vol.

-conpléter le VOllli:1C à 100 avoc de l'eau distillée; bien agiter.
-laisser reposer 15 Do puis offoctucr les wCSur8S au spectrophotoDètrv,

COLORIJYIETRI,E ..
. :

Mettre le spectrophotom~tro an '.' c:b..Qllffagell avo..nt do développer la co-
.~.

loration .Régler: la l~rrgtlG1.JX d "6nde sur 410 rn/u
la sonsibilit.é sur 5
utilisaI' des Cuves de 2 cm

- ~cellule A

REGLAGE du 0,
- Placer Ifaigui~le du· grand c~ùran sur 0

- Placer dans le porte-cuves los solutions 0 et étolon

- r'lettre la Cuve 0 sur ·10 tro..j ot du rayon lumineux
- Régler le milliamper.omètro sur 0 grhce aux boutons de réglage électri-

que (Volet""'tiré) et optique (Volut ouvort).

ETALONNAGE du SPECTROPHOTOMET1LE1'" ••

F510

Présenter alors la Cuva contan::.l1t l f6talon
Ouvrir le volot. Tourner le bouton du llcoin optique" jusqu'à régler
10 mlliampe-rcnllètre sur O.

1.72



,- A ce nooent, bloguer le bO'l,1..top do cOIJr:o.nde du Il coin optigue ll
, puis

visser et placer l'aiguilla sur 80.
CONTROLE - TARE

Débloquer alors la bouton do cOL1l:mnde du Il coin optique", placer sur·

le trajet luoineux do la Cuva 0, de la Dlain gauche tourner vers l'a­
vant ;Le bouton do la tc,ra " T Il a

- Manoeuvrer le bouton du "coin optique ll pour équilibrer le oillivolt­
mètre sur la position O. Notor le chiffre du grand cadran. On doit

obtenir 89 ~ 1 division. [i co contrÔle donnait un chiffre différent,
refaire le tarage et évontuolleDont la solution étalon.

L'apparoil est alors pret pour les nesures
On laisse en place la Cuva do la solution 0 ce qui pernottra,

toutes les 5 mesuros,de vérifier ln stabilité du 0&
MESURES

Plaàer l'échantillon dans ln Cuva, ess~ver bien soignouseoent les faces
trànsparontes et plncor ln Cuve sur la trajet du rayon luoinoux.

Ouvrir le volet; Manoeuvror 10 bouton do c~J:ll.lande du Il coin optiqua".
do façon à aoenor l'aiguille du oilliaDpereDètr~ sur O. Effectuer
la lecture.

- Trànscrire tous les résultats sur la fouille de travail.

CALCULS

E:~E13~~_€i~:S~!:~!.s

3 x n divisions pour ech~~ Volo dilution on cc x Vol. Sol~n attaque

N divisions pour étalonnage ><100x Vol.P.E.on cc xpoids attaqué en gx10

F 511
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,
GM:ID1E d'ETALONNAGE i ~ ANALYSES GENERALES

Ti02

Colorinétrie au Technicon

l SOLUTION FERRIQUE

Peser 2,1 g de fer Déta l pur. Attaquer par 40 cc d'acide sulfuri­
que, 60 cc d'acide nitriquo et 50 cc d'acide chlorhydrique. Aller
à sec, reprendre par 50 cc d'acide chlorhydrique au t; quand tout
est redissous, passer on fiole jaugée de 1 l., compléter au trait
de jauge ·avec do l'eau perDutée, bien ~giter.

II PREPARATION de la G~lE

!ligner sur la paillasse, 2 fioles jaugées de 1 l. et 6 fioles
jaugées de 500 cc~

Mesurer dans chacune :

Teneur

100 'Ilcc
80
60

40
20

10
5
o

!Fiole jaugée . Solution Solution
! de fond !étalon 1mg/cc!

1000 cc 200 cc 100 cc Compléter
500 100 40 au
500 100 30 trait
500 100 20 de jauge
500 100 10 avec
500 100 5 HCL à 5%
500 1ào 2,5

1000 200 0

F 547
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-
Montage

TECHNICON

ANALVS.S

a ENERAI,;;ES,

fi 02

('olori...trit 1 1 lIllU OIYQ.!ee

phosphorique

acide sulfurique

=,;, :.:: ;..;-:: l'd"

vrelft noir 2,90

violet noir 2,90
te: lIantilfon

lliolet 2.50

[ violet 2.50
"Al; .- ai r

violet 2.50

vert 2,00

pet Îte bobilJe

simple

delal

grande

bobine

petite bobine

«:olo,imetre

A",:' 420 11111

diilphragme

N!! 3

rauge !J,BD
ell li oxygenee

1/10 et
retour

vlo/et blanc 3.90
1avage

lIio/ct blanc 3,96
lavage

; .

expanll8ur x ,

en 'Ilgistreu r .175



Analy.sts ~ênêr~'es
"f.luÛ t' li ,.. ,,-c) nfErcrr's Serie

" ,

le __
RNd f()fj tf'/~cidts eusigos b/Cd/"",es

Nr;\'rl : W$Cl : - - ~ - -
rIo 2- Ct; "'(11"(1 (1tC~ Te"f'Yl;f1~ Verifie' 1t~leve' 0 "'rtl6r~

((,,(ori W\l hi# 0 v ftt~'J"c,1I'I) t~ _ le. _ (W5d) J~(H'Iire' eI'eclt"f1I'/~fJS ;
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f
Titane fortes' teneursj
dosages successifs i

2 .
TiO - FeO ,

!
ANALYSES GENERALES !

!
!
!
!
1
!-------------.--:.

!
MODE OPER1~TOlRE !

!

l PREPARATION des SOLUTIONS
.'

ArJ.algD.~le de Zinc
Laisser en contact, dQUs un bûcher de 100 cc forne haute :

50 cc de oercure
20 g de zinc en aigtùlles (ou en pastilles)
recouvrir de 10 cc d'acide sulfurique 6N; couvrir d'un verre
de oontre; agiter de t0DpS à autre.

Acide Sulfurique 6 N

Diluer 100 cc d'acidG sulfurique a~ t avec 200 cc eau peroutée
Solution de bleu de néthylène

Peser 500 Dg de bleu de oéthylène, faire dissoudre dans 100 cc enu

pernutée.

II MODE OPERATOIRE
Utiliser, selon la teneur pr~smlüe, une solution de porucngnnnte de

potnssiULl N 110 ---~ cc = 8 Dg Ti02

N 120 ---~ cc = 4 "Dg Ti02

al ~~~!~~~g~_~S_!~gEE~E~!!
Opérer uniqueDent sur Diso en solution sulfurique
Prendre une aliquote, nj'outor 10 cc d'acide sulfurique au t
si nécessaire, concentrer pour obtonirun voluoe total inf. à 50cc
Chauffer à 80 0 env.
ReDplir l'aLlpoule B de l'appareil avec de l'acide sulfurique 6N,
puis fixer l'aopoulo sous 10 robinet R - 2 (ouvert), de façon telle
quo le liquide rooplisse le tuba et le boisseau de R-2 jusqu'à ef­
fleurer la partie éVD.soe de l'uopoule A. Ceci afin qu'il n'y ait
pas la plus petite bulle d'nir au-dessous de R-2 lorsqu'il est fer-.
Dé.
Feroer R-2
Introduire, dans l'D.Dpoule A, 15 cc d'noalgaoe de .Zinc, puis la
prise d'essai qui 0. ét8 c.l"lonée à 80 0 env.
Brancher la bouteille de gaz carbonique sur le robi~etR-32

Par le robinet R-3, balayer l'aopoule par un courant de ca
Fermer R-1 2
Mettre l'atcosphère de l'aopoule A en légère surp!ession de CO ,
puis femer R-3.

F 508 178



bl g~s1~2!:!:~!!
Agiter é~GrgiqueDent l'cppnroil de façon à réaliser le contact le
plus intioe possible entre l'ŒOQlg[~e ct la solution. 2
De teDps à autre, ouvrir R-3 pour l~aintenir la surpression de 00
Agiter 10 oin. La solution se colore en Violet.
ouvrir alors R-2; p~r agit~tion et pressions successives sur le

joint do caoutchouc, faire descendre la totalité de l'nr.1Glgane
dnns l'aopoulo B. Prondre bien gnrde à ne pas laisser de petitos
gouttes d'noalgnoe nccroch0es aux parois de l'nnpoulo .A.
ForDer R-2 et détacher l'nDpoulà B de l'appareil. . .

. cl Dosage de Ti02
-------------- ouvert

Ouvrir R-3 et 10 Inisser/pondQUt toute la suite du dosage (10 dé­
bit peut être controlé pnr un bulle à bulle).
Ouvrir R-1 ct introduire 5 gouttes de bleu de néthylèno (qui est
aussit8t décoloré). ,
Avec une burette gnrnio de PcrQunganate de potassiUL1, titrer dans
l'o.opoule jusqu'à l'npparition (.l'une teinte bleue (bleu de n.éthylène)

N.B. Opérer vite pour quo le solution soit le plus chaud possible,
en dessous de 60°, l~ r8action ost lente.

dl ~~~~g~_s1~_E:2
Transvaser la solution do l'~~poul8 A dans un orIen
Refroidir
Ajouter 5 cc d'aeide phosphorique
Ajouter 4 à 5 gouttes do diphénylnoine sulfonnte do baryuo ct con­
tinuor le titrage au por~:Qngnn~to jusqu'au virage violet de la
diphénylq,nine qui ost -G:z'ès net.

F 509

119



CHAPITRE VIII

PHOSPHORE

Cet éléoent est dosé par :

Colorioétrie du Il blou do nolybdèno " pr,venmlt de la réduction du

conplexe PhosPhOnOlYbd~ta, très sonsible
l
,e~ cOI:lOodénent ~é~li~able

sur l'autoanalyseur nUlS boaucoup plus dellcate en colorloetrlG

oanuelle, c~ les toops do réaction doivknt ~tre très exacteoent

observés.

Colorioétrie du phosphooybdovanndate très stable aussi facilenent

réalisable en opération nanuelle qu1autobatiqUe.

P , . . t t· - d h h t . 1 , . tt 'th d lreClpl a lon u p osp a e aononlaco-oagneslen; CG e me 0 e on-
gue et fastidieuse raste très valable po~ les teneurs élevées,

dans l'analyse des engrais par Gxenple.

On. o.pè:t'o· genéraleQent sur une mise en solution par attaque nitrique,
ou sur les solutions d~analyses généraleJ par fusion alcaline (on
ne peut pas utiliser l'attaqùe triacide dui provoque un départ de
phosphore).
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PRINCIPE

GEW"till.ALITES SOLS - ROCHES

Phosphore

l 22!~~!e~~~!~_~~_E~~~E~~~2!~È~~~~~~~~~~
l'acide phosphorique donno en présonce de Mo et V un complexe jaune
absorbant à 400 D/U •

Repetabilité écart type 0,31%° sur une teneur de 19 0/00

II 22!~~!e~~~~~_~~_~h!~~_~~_!2~!lÈ~~~~"
la réduction du conplexe phosphooolybdique donne uno coloration bleue
plus sensible que la précédonte, non nOins fidèle. L'absorption la
plus sélective est à 830. n/u • Notre coloriQétre ne nous peroet de

travailler qu'à 660 m/u : nous craignons d'avoir les résultats quel­

que peu fauusés par l'absorbtion due aux réactifs.
Repétabilité ecart type 0,03%° sur,une teneur de 0,79%°.

Rondement en ut~lisant l'autoanalyseur, le rendement est linité par les

possibilités de QÏse en solution soit 20 échantillons par jour.

PRODUITS et Mii.TERIEL NECESSAIRES pour 1000 DOSAGES

!_~~~_~~_~~!~~!~~_ESE_~~~~~~~_~~~!~~~ __
25 Erlens de 100 cc 1300 papier sans cendre filtration len-
25 Entonnoirs f{j 35 Lm te ~ 125 mo
25 Entonnoirs ~ 70 mo 100 Pilluliers plastique (tubes Cau-

1 Erpouvette 20 cc bère nO 337)
24 Fioles jaugées 100 cc 12 l acide nitrique

3,5 l acide sulfurique

!!_2~!~~~~~~~~_~~_h!~~_~~_~~!~h~~~~_~_!~~~~Q~~~~~~~_~~~~!~2~

Tuhës de pompe' Toclmicon : Ir Tubes IilÇlllchon "Violet"
2 tubes nancllOn ','Violot blanc 3" " "Jaune"
2 ,,- :., !.'.' - "Violet-orange"2 " "', "Vert"
2' . Il -' "" '. UViolet-noir"
1,5'1 abido oulfurique 70 g acide ascorbique
65 g sulfomolybdate

!!!_22~~;~~~~!~_~~~~~!!~M~~_Eg~~E~gE~!~h~~~~~~~~~
2J ~1o~es Jaugees 1vv cc Douchees
25bechers 100 cc forme basse

1 éprouvette 20 cc 14 kg acide perchlorique ,~~\"..
2 pipettes 20 cc 30 g métavanadate de sodiUlii.i·~

·3 burettes 50 cc 600 g molybdate de sodium
F 520
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l ACIDE SULFURIQUE /"V" N

Dans uh becher do 5 1., placor 4,861 l d'eau bidistillée oesu-

rés avec une éprouvette. "t t. en agl an
Vorser ensuite,lentcQont e~ constŒllilent, 139 cc d'acido sulfurique

concentré, mesurés à l'éprouvette. IJaisser refroidir a

II ACIDE SULFURIQUEN'1 265 N'

Mesurer 1,908 l d'oau bidistillée ,les plncer dans un tocher do
31. Verser dedans, lentcE'.ont ct Gn agitant const8.D.nent, 92 cc d'acide

sulfurique concentré 9 le tout I1CStœû avec une éprouvette. Laissor re­

froidir.

III Rl!.ACTIF SULFO IV[OLYBDIQUE..._C_01JCENTH}~

Peser 25 g de L.lolybcl::tte cl' <::lL!l.loniun dans un becher de 400 cc.

Ajouter 200 cc d'oau biùistillée, faira dissoudre. Préparer dans un
2e becher , 300 cc d'oau bidistilléo dans lesquels on ajoute lentcncnt
ot en agitnnt constm~lont 280 cc d'acide sulfurique concentré. Laissor

refroidir 0 Joindre les 2 solutions dans un ballon jaugé. de 1 l~ COD­

pléter au trait de jaugG avoc de l'eQu bidistilléo 0 Bion agiter.

IV ACIDE ASQQ~IQ~

Dans un bccher de 400 cc, poser 10
dissoudre à. l'eau bidistillée, passer en
ter avec eau bidistillüe ; bion agiter.

F 515
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!MODE OPERATOIRE
!
1

, .
SOLS

i
i .
1.-

{;----------_....:-_....'.

l - Attaque
- Pesor 19 d!échantillon broyé à 0,100 dans des erlens de 100cc.<
- Prevoir un orlon supplénentaire pour le "blanc"
- Ajouter 10cc d~acide nitriquo concentré

- - .
- Recouvrir d'un petit .entonnoir (~ 351JD)

- Chauffer sur .bain sable jusqu'à debut d'ébullition.
- Maintenir à douce l'ébuilition durant 5 heures
- Après 5 heures d'attaque enlever le petit entonnoir, 10 rincar.d'un

jet de pissette, et aller à sec
- Reprendre par 20cc d'acide sulfurique-Na Recouvrir dlun verre de

nontre et chauffer à 70A environ pour redissoudre les phosphates.

II-Séparation du residu
- Quand la reprise est terDinée, passer en fiole jaugée de 100cc à

l'aide d'un jet de pissètte(garnie d'acide Sulfurique-N). Laisser
refroidir, puis conpleter le voluoe au trait de jauge~ avec-SO~ N.

- Filtrer"sur sec" en recueillant le filtrat dnns des 'tubes de pias­
tique. Jeter les premiers 20cc écoulés(rinçage de l'entonnoir et du
tube), puis continuer de filtrer jusqu'à ce que le tube soit plein.
Ne pas lo.ver.

..\

Noter sur le tube le N0 de l'échantillon.

F.169
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Montage

TECHNICON SOLS

PHOSPHORE
colorillletrie du bleu de molybdCR(

F -302

simple

dalai

expanseur Xl

enregistreur
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! '

G.AMME D'ETALONNAGE SOLS

La gamne est établie à partir des solutions suivantes ;
- Solution étalon à 1 mg/cc de p205

- Acide sulfurique f'v'N"

Point de Solution de p205 Compléter avec S04H2

la gamme à 1 mg/cc rV N à volume

0 ~ /cc o cc 1000 cc
1 0,5 500
2 1,0 500

4 2,0 500
8 4,0 500

10 5,0 500
15 7,5 500
20 20,0 1000

F 342
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·"':' ~__• ""'-:.-__~ 4

! ! !Sols Roches
; MODE OPE}uiTOIRE ; AIJALYSES GENERALES ;

! P Total 1
, Cl·'t· .. Il !.i 0 orlDO rle manue e 1

idu Phospho Dolybdovanndnt~

1V1ISli EN _SOLUTION
sur attaque nitrique c10critc au ohapitre précédent.

sur solution de fusion nlc~line.

DEVELOPPEMENT de la COL~llATIO~ etPREPltRATION de 11ETALON
Prélever, dans des bochers dG 100co, une aliquote de 20cc; ajouter 6cc

d'aoidé perchlorique (avec Q~o.burGttel et porter à ébullition jusqu'à
décoloration complète •. Lo..isser refroidir, passer en ballons jaugés de

100cc et ajouter dans l'ordre
10cc de métav~1o..d2tG do sodilliù puis .goutte à goutte et en agi-

tant - 10cc de molybdnte de sodil~l.

Compléter le volume à 100cc avec de l'eau pernutée; bien agiter.
De' la meme façon, préparer 2 ba~lons jaugés do 100co marqués 0 et éta­
lon dans lesquels on introduit ;

6cc d'acide perchlorique
dans 10 0 = 30cc d'eau pernutéo
dans l'étalon = 13cc très exactoDent mesurés (avec une burette de

précision) de solution titrée à 100 /;c de p 205 + 20cc eau per:outée~
Agiter puis ajouter nétnvc..uado..te et ~olybdate COŒ~e dans les échantillonsô
Conpléter le voluoe à 100 cc avec de l'oau pernutée; bien agiter.
Laisser reposer le tout t.h., puis effectuer la colorinétrie.

COLORIMETRIE-
Mettre ,le spectrophotOJ.aètrc cm Il Chc..U:fÎL1go" dès que la coloration a été
développéeo Régler -1; longueur d!ondc sur 400 m/u

-la sensibilité sur 4
-Utiliser des Cuvas de 2 cn

-Cellule A~

REGLAGE du 0
- Placer Ifaiguille du grand cadran our 0

- Placer dans le porto cuves les solutions 0 et étalon
- 1V1ettre la Cuve 0 sur le trajet du rayon lur~ineux

- Régler le Llilliamperemètro Stu:' 0 gràce aux boutons de réglage électri-
F516 que (Volet tiré) et optiquo (Volet ouvert).



ETALONNAGE DU SPECTROPHOTOfiIETPtE
-: ---- -.

Présenter alors la Cuve contenont l'étnlon
Ouvrir le volet; Tourner la bouton du "coin optique" jusqu'à régler

le oillianperenètre sur 00

A ce mODont, J21.09.uor 10. bouton de c<2f-gJ.mlde d'l."_coin optique" puis
visser ou dévissür la bouton de réglage du ~and cadran (derrière
l'appareil) jusqu'à plo.cer l'aiguille sur 100 0

~LE ~ TARE

Débloquer alors la bouton <.10 cOLJ.l:.:.<::mde du "coin optiquel' , placer sur

le trajet lumineux la Cuve 0, do la nain gauche tourner vers l'avant
le bouton de la taro IiTIi~

- Manoeuvror le bouton du Il coin optique" pour équilibrer lé r.lillivolt­

oètre sur la position O. Noter le chiffre du grand cndrun: on doit

obtenir 57?5 ± 1 division. Si c~ contr81e donnait un chiffre diffé­
~niL-rofaire le 10rsgo at éventuellement la solut!Qn - étal~.

L'appareim est alors prôt pow~ les Gosures n

On laisse en place la Cuve de la solution 0 ce qui peroettre, toutes
1es 5 meSU~~9 de vérifier la stabilité du O.

MESURES

Placer 1: échantillon d::.ms ln Cuve, ~suxer bien soigneuseIilent les fa­

ces transparentes ot placer la Cuva sur le trajet du rayon lunineux.
Ouvrir ,le volet; ]:lanoeuvrer le bouton de cOlill:18nc1e du "coin optique"
de façon à aillener l'aiguille du nillianpereoètre sur O~ ~ffectuer

la lecture" Transcrire tous los résultats sur la feuille de travail"

GALCULS--- .

'p20 5enX dans sol~n d'étalonnagex n divisions pour éch~~VoloSoloattaque____, . __~ .• ._. p 20 5%

N divisions pour étalon x Vol~ aliq~oto en cc x PoE. en g x 10~000

Etalonnage

P"E,,'= 0,5 g

F 517

Si aliquote

étalonnage à 100 divisions

Vol. Solution_ = 150 cc
Vol. Aliquoto = 20 cc

0,0195 )< n divisions = p
20 5%

:l do 20 cc
0,0195 x 20 x n divisions__._,~ -.:.-__ = p 20 5%

. aliquo'60 en cc' 188



REACTIF MAGNESIEN

PREP.ARATION
des SOLUTIONS ENGRAIS

P !.
! par précipitation du 1

I~hosphate am~oniaco-Qagné~ieni
...'-------------- -

- Dans un becher de 2 l~, peser 400 g de chlorure de oagnésiuo, puis
300 g de chlorure d<!Joimoniun~ Ajouter 1,500 1. d'eau distillée chaude;
Neutraliser en ajoutant ln quantité nécessaire d '.aJ:lIJ.oniaque concentré ~

Laisser reposer 1 h~ Filtror~ Ajouter alors de l'acide chlorhydrique
jusqu'à obtenir une réaction acide; Passer en fiole jaugée de 2 1.

et coopléter avec de l'eau distillée. Bien agiter.

AMMONIAQUE rvN /2

. - Mélanger 180 cc d'anmoniaquo cconcentré à 4,820 l d'eau distillée.
Bien agiter •.

ROUGE de METHYLE

Pe~er 100 'mg de rouge de o6thyle

Dissoudre dans 300 cc dialcool éthylique

Ajouter ensuite 20U cc d'eau~

.F 519



MODE OPERilTOlRE ENGRAIS

P
précipitation du'phosphatœ
aoooniaco- Qagnésien

Méthode classique pour l'analyse des engrais :

l ATTAQUE
- ..1g de produit séché à l'6tuvo, est attaqué dans un erlen par 30cc

d'acide chlorhydrique, et 6cc d'acide nitrique. Porter à ébullition;

Quand l'attaque est terl:.linéo, diluer et filtrer.'

II 1ere PRECIPITATION
Dans le filtrat, ajouter 30 g de citrate d'nononiUB, puis 10 cc de
réactif Magnésien. Neutraliser par l'8T,E10niaque concentré, puis ajou­
ter 3 cc d'aoooniaque en Gxcès. Amener à volume d'environ 250cc; Bion

agiter en frottant énergiqueDent les parois du becher avec un agita­
teur terLliné par un doigt cle caon~chouc. Laisser reposer une'nuit,
puis filtrer. Laver avec de l'aotlOniaque N /2.
Redissoudre le précipité sur filtre par 50 cc environ d'acide chlo­

rhydrique au 1/4.,chaud ~ Bion laver le filtre.

III 28 PRECIPITATION
Dans le filtrat, ajo~Gor 0,5 g d'acide citrique, puis 20 cc de réac­
tif ~agnésien. Diluer à l'eau pour avoir un volUBe de 100 cc env.,
ajouter quelques gouttos do.rouge dG léthyle, puis de l'amQoniaquè
concentré jusqu'à virage au jaune (pH 6,0).
Pour faciliter la prucipitation, frotter énergiqueQent les parois du

becher avec la bout d',un agitateur garni d'un doigt de caoutchouc.
Laisser reposer une nui~~ Filtrer, laver abondamment avec de l'aomo­
niaque N /2. Sécher la précipit8 à l'étuve puis calciner à 1000o~

p
2

07 Mg2 x 0,6397 = p205
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CJIAPITRE IX

CALCIUJYI - ~IAGNESIUM.
\.

, ,

~

Dans les solutions d'analyse générale ou d'attaque directe
j

des échantillons, nous dosons ces élé~ents

par cODplexo?étrio
par photoDétried'nbsprption atonique

voir aussi, pour 10 dosago de cos éléDents

photonétrie de fl8LlL1C dons l<;)s " Bases Echangeables "
(Chapitre l, 1ere partio do co volill~e)

-·colorinétrie au Technicon dons los solutions de ."Capàcité d'Echan­

gé" néthode valable: UlliqueGont pour Ca, en l 1 absence de Mg.

(Chapitre 1, 1ere p2.rtio de ce volune).
photooétrie do flDJJ[io dans los "Eaux"
(Chapitr~ X ,1ere partie, TOQO IV)
cOQP1eXOl:létrie et. absorption atorJ.iquo dans les "Végétaux"

(Chapitre IV , 2e parti0, Tor.lo IV).

t '



GE~TEI:l.ALITES ANALYSES GENERALES

CaO et MgO

par Cooplexooétrie

!
!
! !
1...

l ELEMENTS GENANTS
En présence do quCtntités inport::mtos de fer, on est oblig~ do sé­

parer cet éléoent, son OQsqUQgo p2r 10 cynnurode potassiuo n'est vala­
ble que pour de faibles tonours.

Cette séparation est obtonue par précipitation du groupe_Fer,
AlurJine, Titane et une partie du wanganèse (los 2/3 environ) par l'am­
L:.oniaque.

Pour éviter un entrainoDent par adsorption de Ca Mg sur 10 pré­
cipité d'hydroxydes, on opère en présence d'un gros oxcès do chloruro
d'ammonium; De plus 10 précipité est redissous puis précipité à n9u­
veau dans les n~mcs conditions. Los 2 solutions filtrées sont jointes.

Le dosage de la SO~8 Ca+Mg à l'EDTA (sel disodique de l'acide
éthylène-diamino-tetracétique) n'offre pas de difficulté.

Par contre 10 dosQge do Ca nécessite l'absence de sels aELlonia­
caux que l'on doit chasser par déplCtceDent à la soude.

Enfin, on doit so souvonir que 10 titrnge de la SOQf~O Ca+Mg n'est
valable qu'à la condition d'avoir un rapport ~ suffisant. Si l'on cr~i

une teneur trop faible en Mg, on a intar~t à Co. ajouter, avant le dosa­
ge, quelques Dg de cODplexonCtte de Magnésiurù.

En présence de trop gro.ndc quantité de Mg , on risque une préci­
pitation d'hydroxydo lors do l'ajustage à pH. Dans ce cas, il faut re­
CODDencer sur une prise d'essci plus faible.

Le oanganèse gane au-delà do 4 à 5%, le chrone égalooent au-delà
de 2%. Dans ces toneurs, il est absolULlent nécessaire de sépo.rer ces

élénents avant le dosnge.

II REPETABILITE

Voir à ce sujet les écarts types calculés pour los dosages dans
les Cendres Végétales.(Tome IV, 2e po.l~ie, chapitre IV).
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III RENDEMENT
Un opérateur peut effoctuer une série de 10 dosages de Ca et Mg

par jour, chaque' série slétnlnnt sur 2 journées.

à 7,5

à 13,0
à 10,0

pH 4,5
" 9,' 5
Il 6,5

il

il

Il

Il

Il

4
4
4

MATERIEL NECESSA~RES ..Qour 1000 DETERMINATIONS à cotte cadence

5,5 kg chlorure dl2llill~oniur~

15 l acide chlorhydrique
10 l al:J.[:.oni.:lque

5 kg souda cQu~tiqua en pastilles
0,5 kg pot0sse c~ustiquo en pastilles

16 l tricthanolanine
0,25kg chlorura de sodium

0,60kg Cyanura do potassiULl

2,5 kg slùfate ferreux tochnique
1,2 g réactif do Patton ot Reoder
1,2 g noir 6riochro~e T

2300 filtras snns condres ~125mo filtration rapide
(DurioLuc bQnde rouge ou Schleicher & Schull bnnde
noiTo nO ,539/1)

rOLùeaux papier indicateur

Produits

IV PRODUITS et

r·iatériel 26 bochers de 250 cc forme basse

26 bechers de 600 cc fOrDe basse
26 fioles cylindro-coniques 250 cc

6 fi bGgUe~te dovorre pour agitatours ~ 6 mD

13 ontonnoirs vorre tige courte ~ 70 illLl

26 fioles jaugées 150 cc
200g billes do verra ~ 4 ffiQ

jarricnn plastique de 20 1.
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! Préparation des !
! 1 ANALYSES GENERALES

.'
solutions l

! OaO '. MgO1

1 par complexométrie
!

TRIETHANOLAMINE a 50 %

- Mesurer avec une éprouvette de 500 , 500 cc de triethanola­

mine et les passer dans un ballon dei 1. Rincer plusieurs
~ l'éprouvette à l'eau permutée et passer l'eau dé rinçage
dans le ballon~ Compléter avec de l'eau permutée 1 bien agiter.
00nserver en flacon de verre jaune.

;eOTASSE 3 N

- Peser 84 g de potasse caustique (pastilles), les mettre dans
un becher de 1 1 0 placé dans un bain refroidisseur. Ajouter

lentement et en §gitant . constamment les pastilles, 500 cc
d'eau permutée o Laisser bien refroidir; passer en pissette
de plastique~

LESSIVE DE SOUDE à 40 %
- Peser 400 g de soude caustique (pastilles) dans un becher

de 2 1. placé dans un bain refroidisseur. Ajoute~ ~entement

en ~gitant constamment les pastilles~i 1. d'eau permutée.
Laisser bien refroidir. Oonserver en flacon de plastique~

REAOTIF DE PATTON ET ~EDER

- Peser, dans un petit ,mortier de porcelaine, 50 g de Ohlorure,
de sodium (séché à l'étuve à 105°)

'.'

- Peser ensuite 50 mg de réacti~ de Patton et Reeder~cide _

(hydroxy-2 sulfo-4 naphtylazo-·1) ,-,1 hyd~oxy-2 naphtoiqUe-~

Broyer pour bien homogénéiser
- Oonserver en 'boite de plastique dans un dessicatéur.

F 280

TAMl'ON MAGNESIUM
- dans un becher de 5 10

peser 125 g de chlorure dJammonium ..J 94
·Ôo./ •• ·~ .



l "• •• • ••
Mesurer 1,250 l~ d'ammoniaque concentré

1,250 1. de triethanolamine
2 1. d'eau permutée

- bien agiter pour dissoudre; passer en ballon' de 5 1.

Compléter le volwùo à 5 1. avec de l'eau permutée. Bien
agiter.

CYANURE DE POTASSIUM
Produit extrèmement dnn~~reux à manipuler avec beauco~ de
précautions
Peser 5g de cyant~e do Potassium dans un becher de 250 cc,
ajouter 80 cc dleau permutée. Faire dissoudre à froid. Passer
en fiole jaugée de 100 cc. Compléter le volume à l'eau per­
mutée. Bien agiter. Conserver en flacon plastique bien bou­
ché et étiqueté en rouge " POISON VIOLENT Il

• } J .

NOIR ERIOCHROr{E T
Dans un petit mortier de porcolaine,

- peser 50 mg de noir ériochrome T
50 g de chlorure de sodium (séché à l'étuve à 105°)

- broyer pour bion'homogénéiser
- placer dans: une'boite de plastique et conserver en dessicateur

DENATURATION DES SOLUTIONS CYAJruP~ES

Dans un jerrican de 20 1., bouchant bien, placer 20 g de sul-
'fate ferreux. Quand les dosages de la somme CaO + MgO sont
terminés, verser les solutions contenant du cyanure dans ce
j er:rican.Bien boucher, agiter.
Quand le jerrican est aux 3/4 plein, on le vide au dehors.

COMPLEXON N/SO
Voir préparation êt controle au chapitre "'Solutions titrées Il
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!
, Mode Opératoire
1

l SEPARATION DES HYDROXYD-,jS de Fe etAl

ANALYSES GENERALES

CaO MgO
par complexométrie

- Prélever très exactement, à la pipette, '50 cc de solution d'at-
taque. .
Les placer dans un becher de 250 cc forme basse. Ajouter 1 g en­
viron de chlorure d'ammonium .Mettre un agitateur droit.
Tiédir sur bain sable à 60° environ.

- Ajouter de l'ammoniaque au 1/2 ( .contenu dans une pissette en
plastique de 500 cc ) en agitant constamment jusqu'à précipita­
tion des hydroxYdes •
Chauffer la sol~Gion à ébullition et l'y maintenir jusqu'à ce'
que l'odeur d'ammoniaque ne soit plus perceptiQle •.
Filtrer sur papier rouge ( Durieux ) ou noir nO 589/1 ( Schlei­
cher et Schüll). Laver abondamment avec une solution bouillante
de Chlorure d'a~nonium à 10 g(l.
La solution filtréE est mise a évaporer.
Le précipité et le papier filtre sont placés dans le becher de
250 cc ayant servi à la 1ere précipitation.
Ajouter 50 cc d'eau et 5 cc d'acide chlorhydriq~e concentré,
bien agiter avec une tige de verre, en déchique~ant le papier.
Quand tout le précipité est redissous, ajouter 1 g environ de
Chlorure d'Ammonium, faire dissoudre, chauffer à 60° environ et
précipiter une nouvelle fois les hydroxydes de Fer et Aluminium
en ajoutant de l'mlli~oniaqu0 au 1/2 jusqu'à ~récipitation complète.
Chauffer la solution à ébullition et l'y maintenir jusqu'à ne plus
percevoir d'odeur d'ammoniaque. '
Filtrer sur papier rouge ( Durieux ) ou noir ( Schleicher et
Schüll ). Laver abondamment avec une solution bouillante de chlo­
rure d'ammonium. à 10 g/l.

- La solution filtrée est jointe à la 1ere qui était en cours d'é­
vaporation.

- Concentrer suffisamment pour pouvoir mettre en fiole jaugée de
150 cc.
Laisser refroidir. Compléter le volume au trait de jauge avec de
l'eau permutée. Bien agiter.

- Noter sur la feuille d'analyses le volume du prélèvement et le vo­
lume de solution obtenue;

II DOSAGE DE CaO

- Préléver, avec une pipette, 50 cc de solution ci-dessus et les
placer dans une fiole cylindro-conique de 250 cc. .
Ajouter 10 cc de lessive de Soude à 40 %et quelquès billes de
verre. Tracer un trait au niveau supérreur 'dû liquide.
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...1... Porter à' ébullition et i'y maintenir jusqu'à ce que l'on ne
perçoive plus l'odeur d'ammoniaque ( 15 minutes généralement)
Ajouter de temps à autre de l'eau chaude pour compenser l'éva-
Eoration et maintenir le volume au trait marqué. .
aisser bien refroidir, puis ajouter lentement de l'acide chlo­

rhydrique concentré, en agitant jusqu'à ce que la solution soit
légèrement acide ( opérer des touches'au papier pH universel jus­
qu'à obtenir un pH inférieur à 7). Laisser bien refroidir.

- ~jouter alors 5 cc de triethanolamine à 50 %. Bien agiter.
Ajouter ensuite, goutte à goutte de la potasse 3 N jusqu'à ce
que le pH atteigne 13 ( suivre l'opération en faisant des touches
fréquentes au papier indicateur) • .
Ajouter un peu de réactil de.Patton et Reeder. En.présence de
calcium, la solution doveint rose.
Titrer avec une solution de complexon N/50 jusqu'à virage du ro­
se au bleu-vert~

- Noter sur la fouille d'analyses le volume de la prise d'essai
( aliquote ).et le volume de complexon versé.

ATTENTION
Lorsqu'on ajoute la potasse 3 N, il peut se Broduire un 'précipi­
té qui ne disparait pas ( abondance de Mg). ans ce cas, arrater
le dosage et prévonir le· Chef de Laboratoire.

III DOSAGE DE OaO + MgO

- Prélever, avec une pipette, 50 cc de solution débarassée des hy­
droxydes de Fe et Al, et les placer dans une fiole cylindra-coni­
que de 250 cc.
Ajouter goutte à goutte du " tampon magnésium" jusqu'à obteni:ç­
un pH compris entre 9 et 10 ( vérifier par des touches au papier
indicateur) •
Ajouter alors 30 cc de " tampon magnésium" mesurés avec une é-
prouvette. . .
Ajouter ensuite 5 cc de solution de Oyenüre de potassium à 10 %.~.
ATTENTION : cette .solution ost un poison extrèmement dangereux,
mesurer avec une éprouvette quo l'on rince ensuite dans un évier
où il n'y a pas d'acide. Le contact de cette solution avec los
yeux ou avec une plaie peut @tre mortel.
AJouter un peu de Il noir ériochrome T li et titrer avec une solu­
tion de complexon N/50 jusqu'à virage du bleu au vert •.
Avant la fin du virage, quand la solution commence de changer de
couleur, ajouter 10 cc d'ffiillnoniaque concentrée. Les gernières ..
gouttes de complexon doivent être ajoutées très lentement.

- Après le dosage, verser les solutions dans une bombonne de"Déna­
turation", jamais dans l'évier, puis se laver les mains soigneu­
sement.

ATTENTION
Si la solution prend, on cours de dosage, une teinte marron ( pré
sence de Mn), arr~ter le dosage et prévenir le Ohef de Laboratoire

IV OALCULS Se reporter à la feuille d'analyse.

F 283 ·197



f.}'»~fy.ses Géner.r;)les
°Fër-èt~eLl'- Tr...HISC ris. "'ri e

~

11~~~rutS tr;,'lcÎd€sl ,fv$;en.$ a\k"lil1~s
Nc-rt'I : y,'s d : le.

CoO - MgO
eo.....MI?""<i 7'èrm,."ë Yerif;(f' 1tele..~ 0

NOMbre
-

Com",,1 excmè",,.,.e le. , (Wu) dd~t-iv ..té 4'ed,e-n ti lIons=

N~. ~o ~"t~1t1( s1ar~~ior) .::0 oSdges C /I./. CI/ /, St

l~ho d' 'RE' Vol.
20 3 CoO Cao+NS-o CaO Plat:>

P/'f!./: v('{. c~ti(t .f1g
Orel 11

(~)
cc. Rf,'d, GDTA Il/'r- ISDTA (;<0,,56 .4.-.j . '

Ji...:e Kxf t- h
l'Ix .p 5'l<fcc irX) A'/SC -lx:J /'n h.o pxo'~I~r rJCX'- (h) le.) (~) "(i5 I~)

Y/fa
0..><-/0cc 1") :/t. e' :1< C 1:111 S- =0 =~ =R - :S =t" tJl.X·

.

..

1

I-'!o
lU;)

Ot>
'~""



SOLUTIONS
d'ETALONNAGE ANALYSES GENERALES

caO MgO
Absorption atoQi~ue

On part des solutions suivantos

2~_1_~gL2~_ê!!!~~_gQ!_12

~_l_egL~~_~!!~~_gQ!_l~

ê~!~!~~~_~~_~~~!~~~_lQQ_gL!_~~!~~~_gQ!_l~

Préparer 5 fioles jaugées de 500 cc et 2 fioles jougées de 11.

Teneur i/cc! n cc ! n cc' !SolonLnnthane
CaO et MgO' Ca 1 mg/cc! i1g 1 mg/oc! 100 g/l

! !

au trait de

jauge avec
eau perElUtée

,0

2

6

10

15
20

30

F 440

o
0,7
2,15

3,55
5,35
7,15

21;45

,
!
!
1,
! .
!
!
1

o
0;6

1,8

3,0
- 4,5

6,0

18

!
!
!
!,
!
!
!
!
!,

200 cc
100
100
100 ,... ' . .........

100

100

200

,
f

HCl 1/4

32
16

16

16

16

16

30

! Complétor
! le volume
!
!,,
!
!
!
!
!
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An,), lyses Gènéaa(es
operd('el1r:. 1 rd- ..... _ ...... .... ...., ......

'-

.Tr"Î6eid es 1. Fv.s"~ dlCdline.; (Dm: Viso. /IP __ __ .~_~ __ .
..

Ca..O-MSO
Comn1en~è ït:rmine' 1I6ri,fié 'Relevé 0 NOMbre
le---_- _____·__ le. .. __ . __ (v's~) d'.!ctivité cfee.h.s.nt~

P~t" 6 bSOr}:)\'ÙHl à~oUJl;9lJe - - - -
".

N~ Rtraru~
cf.t.à,.~e .s ~ee"ro'.,..,e.trle. Calc.v\s Trocé :=

l.a. Ca-O P1_~O Ca.O. M~O .
.{..o],O. P.t: rd· AUf V~l, Dilllll·C!1 "Pre/eYM Mesure:. Dilutr'on 'Prelev..<tf "'e.suY'~ b d f oxk i ntk

n?_ 1 1

Iti)
l:C e~ cc. lh'~ 1'4/' 'sl2fiE ~. d~~~ rlU. ~i1' r.,f· Strlt glH! dfil~f.' YI" aXl( c e gllm nxl

1000 'il px j qxl
\000 d(} 11- (b) (c) (d) Ce) (0 (g) Ch) (i) (0 =k =, =m -n -0 =% =p =q =r =%

Reé~es'Si?eot'ro
- . CaO .!1f
lampe l'lg - -

la 'f'geur .fen!ë 0,1 0,04

Ions lIe~rc!;,ntie 423 285

lo ml't rt:Jnge 3 ,
R~s~pt&.!'tn~J'; 18 90

E. xp.6nseur: 1

lUIl1n,t1 1'os~" "q~lvo
..

bande a. rlJt"C~Qe'rI'19.
'. re.41.?l{S~.s o el-10(

§d Z ecmpr-imés
~J. ai;,;

.Jlteryléne 0,7 kg 6 Il

lfir G()mJriM~ 1 kg '0 Il

Er~Jonn~~e ;:
CaO MéO

- "1/ci led"urt~ J."tute htlf'1---- - - - -
0 -- 100 - 100

- 2 90 8~... -- -
.' 6 75 55- -, - 10 55 35

~;..:I
l~ -

15' 37 20
<::::> - -
C

20 20 10- -
30 O' 0.

N.B' l~.s J,J\1!·ions:, eS ont e.'ffec.rvèes ta. S o1vf-iot') d'eh:J lorH1 a,Sle. ·0 6f'~
-

A·104... ,
4~ec.



CHPJ'ITRE X

·SODIDrJI POTASSffil

Nous dosons cos 610l:lOnts pc.rpnotonétrie de flar.mo :

soit sur les solutions d'attaqua triacide ( los solutions étalons
sont établios en consoquonco)
soit sur dos attaquos ùiroctos"flUQ-porchlori~uosou fluo-sulfu­
riques.

voir aussi pour 10 dosago de cos élénents

"Bases Echangeablos Il

(Chapitro l, 1ero partio, do co VOlill~O)

"Bases Totales"
(Chapitre l, 20 partio do cc voluwo)

"Eaux"
(Chapitre X, 10ro partio, Tono IV)

- "Végétaux"
(Chapitre V ,20 partio , TOl:.lo IV)
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SOLUTIONS !
d'ETALO~TAGE ANALYSES GENERALES ,

------------i----"...------~--'
Na - K !

Photooétrie de flamoe ;
sur .Solutions d'attaque~

Triacides !

l SOLUTION de FOND

Dans un becher do 600 cc ,peser
840 ng de fer pur en poudre

- 600 mg d'alm~iniUD en copeaux

Douiller avec un peu d'eau pernutée, couvrir dlun Verre do Dontre

par le bec du becher, introduire, par petites fractions et en agitant-l
un oélange conposé de 40 cc d'acide sulfurique 'concentré et 60 cc
d'aCide nitrique concentré.
quand l'attaque est call~éo, ajouter 50 cc d'acide chlorhydrique

quand toute l'attaque du wétnl est tenoinée, enlever le verre de non­
tre, le rincer d'un jet de pissette et chauffer sur bain sable jus­
qu'à fuoées blanches sulfuriques; poursuivre jusqu'à être entière­

ment à sec.
reprendre par 40 cc d'acide chlorhydrique; diluer à l'eau peroutée;
couvrir d'un verre de Bontre et crhauffer à douce tenpérature jus­

qu'à avoir une solution bien liopide&

après refroidissement, passer en fiole jaugée de 1 1., compléter
au volume avec de l'acide chlorhydrique à 10%. Bien agiter.

II CONFECTION des SOLUTIONS d ' ETliliONNAGE

Préparer une fiole jaugée de 500 cc et une de 1000 cc.

o al ~2!~!!2!!_Q.xL22_~ê:_=.lf

Remplir la fiole'jaugée de 500 cc avec la "solution de fond"

Compléter ~ 1 1. avec de l'eau perLlUtée, la "solution de fond" res­
tant dans la fiole de 11. Cola constitue la "Solutio~ d'étalonnage
o 'K/cc rr •

bl' ~~!~!!2~_g2~22_~~~_~!_g2_~L22_!

Les 500 cc de "solution de fond" prélevés au paragraphe ci-dessus,
sont passés en fiole jaugée de 1000 cc.

F 522 202



Ajouter , lJ1esurés avec une pipette, 25 cc de "Solution Etalon

à 1 'Qg/cc de Na" et 25 cc de "Solution Etalon à 1 D.g/cc de K".
Conpléter au trait de jauge avec do lteau pernutée.
Conserver ces 2 solutions en flacons de plastique.

F 522. bis
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CI-IAJ?ITRE XI .

PERTE AU FEU

Cette c1étcr[:iua:tion ost effectuée par calcination durant

2 h. à 1000° do l'écho..ntïllon, prck1.lnblenent séché à 105°.

Là perto au feu représente :

le départ de l' 02.11 de constitution (voir son dosage" Chapitre

Tone II)

10 départ des nntièros organiques
le dépnrt de C02 (voir son dosage, Chnpitre suivant)

En cns de présence de Fer ferreux, olle est oinorée de l'oxygène
fixé - par le passage à l' éto,t ferrique de Fe7+~ ~i.

En cas de forte tenour en Bnngo.nèse, il faut penser qu'une partie

au @oins de celui-ci risque ù'~tre sous forne de pyrolusite .
1.'In02 ..i.. 1 qui, par calcino.tion, sc transforne. en Nn33 04, e~erdnnt
une partie de son oxygèno ce q~ri fausso la déteroination.

'205
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!
!

l\;IOBE OPERATOIRE ,
!

--------
ANALYSES GENERALES

Perte au feu

F 514

On utilise des nacollos do quartz ou des creusets do porcelaine,

préalablement séch8s à ~'étuvo à 105°.

L'échantillon à analysor a été égaleDent séché durant 24 h à 105°
Après refroidissenont. d'uno t heure on dessicateur :.

tarer la nacollo
y peser 2 g d'échantillon

les nacelles sont pl~cées on fin do journée dans un four à moufle
froid. Brancher la pondulo,-contact.
A 22 h., le four su m.et en route, il est .régulé autor.mtiquerîlent ot
en 5 ho de cha.uff2.go atteind 1000°" Après 2 ho à cette tonpératuro

l'horloge-contact Qrr~to 10 four qui se refroidit lentement pour

atteindre 300° vers 8 h. du outin. A ce moment, on pout aiséoent
retirer les nacelles du four sans craindre d'avoir refixé eau ni

002 •

De crainte d'un évontuel ecaillage des nacelles, celles-ci sont
posées puis l'éch~ntillon est vidé, la nacolle soigneusesont not­
toyée au pinceau puis ,tarGe à nouvoau o
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CHA:PITRE XII"

2Cet éléoent est dosé sous foroe de CO

à l'appareil de Schroed~er pour les faibles teneurs
au calcioètre Bernard pour les teneurs élevéos.

voir égaleoent à ce sujet, dans la 1ere partie de ce voluoe, Chapi­

tre l Il Bases Echangoables ", le dosage de cet anion dans les IISel s

Solubles ll par fixation ,. sous foroe de carbmnato d"e baryuo, du C02

déplacé, puis sa transfonJation en sulfate.



II - ATTAQtr~

1'.

0-·

,.

--

/

· · ·· · •
• MODE OPERATOIRE · SOLS et ·· • •
: ROCHES ••· C02 •• ·• •· (appareil de SCHROEDTER) •· •· •

l - PRISE D'ESSAI
- Sécher l'appareil à lrétuve à 105°-avec tous ses bouchons
- Laisser refroidir, robinet tlR" ouvert, en dessicateur

Peser l'appareil vide, noter le poids dans la colonne (a)
de la feuille de travail .
Introduire par l'ouverture "0" la prise d'essai (séchée
à 105°) .
(200 mg pour les calcaires purs, 1 à S·g pour les sols)

- Peser à nouveau (après avoir remis le bouchon)
inscrire le poids dans la colonne (b) de la feuille de tra­
.vail

- Fermer le robinet "R"
- Garnir l' ampoLùe ri Aft d'acide

sulfurique au 1/2 jusqu'à en~i­
ron 5 mm du bouchon - bO'J.cher
Enlever le bouchon "0"

- Garnir l t ampoule "B" d'acide
sulfurique concentré au 1/3 de
la hauteur envi~on- boucher·
avec le bouchonltubulure - et le
ballon avec le bouchon 1'0" -'
Peser l' ap~eil ainsi .!::;arni et
noter le poids daps la colonne
(c) de la feuille de travail

- Déboucher l'art:lpoule "Ail, ouvrir
le robinet "R" pour Xaisser
couler, l~nt~ment et' en a~itant

sans cesse, l'acide au 1/2 dans
. .

le ballon - fermer le robinet "R" en laissant au-dessus
environ 0,5 cc d'acide non écoulé - reboucher l'ampoule "A"

- Quand l'effervescence est terminée, chauffer pro~essive­
~ sur bain sable jusqu'à atteindre presque Itebullition

.:.. A Ce moment descendre l'appareil du bain sable et, aU:3sitéh,
déboucher l'ampoule "A" et ouvrir le robinet R - Laisser '
refroidir à l'air ambiant - . ,

- Peser l'appareil. refroidi (l'ampoule A étaIlt rebouchée) -
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J.\lODE OPERA'l'OIHE
! !
! SOLS ROCHES !
! !

----------i-r-----C-0-2------r

Mesure au ~imètre
Bernard

I. - PRINCIPE
- , Le calcairo ost 2,t·c2.qué. par IlJacide .chlorhydrique. le C02

dégagé est rocueilli do..ns un tubo gradué et f..lesuré par déplaceoont

d'un égal volillle d' Gau (so:Gu.T'60 de Chlorure de Sodium pour réduire

la splubilité de C02 ) •
A~in d'évitor toutes corrections do teBpérature et de pres­

sion, on étalonno l'appareil, dans les conditions des nesures, avoc
une quantité exacteIlent connue do C03Ca chiJ.JliqueDlent pur.

II TARAGE; DE L' A:PP.MŒIL

- Remplfr l'ampoule-reservoir avoc uno solution saturée de chlorure

de sodiun

Peser 0,300 g de carbonQte de calciilll pur (séché préalablement 24 h.
à 105°)" dans un erlen "pour calcimètro".
Rem.plir à moitié un tube à essai "pour calcimètre" avec de l'acide,
chlorhydrique au 1/3. bien essuyer les parois extérieures pour évi­

ter d'avoir une seule ~outto d'0cide en dehors du tube.
Tourner le robinet à doux voies du calcioètre de ~açon telle quo le
tube I:1esureur soit en COlill:lu-l1.ication avec la tubulure du bouchon. En

réglant la hauteur de Ifnmpoule-réservoir, fairq affleurer le ni­

veau du liquide dans l' aJ:,-poule et dans le tube, au trait 0 du cal­
cirJ.ètre.
~aire alors e~fectuer un deui-tour au robinot à deux voies do fa­
çon à ferDer la coo.munication avec le tubo J:lesureur et à ouvrir
le passage de la tubulure du bouchon à l'atoosphère.
Introduire avec pr~caution le'tube contenant l'acide chlorhydr:.. ...ue
dans l'erlen Beyers où so trouve la priso d'essai en veillant à ce

que le tube ne se renverse Das - bien enfoncer le bouchon.

Attention : pendant toute1?-J:.eJ?~ .Op.qTut:i;gpS tenir l'erlen 12ar le goulot 2

avec le bout des dOigtS.NO j~~ais 10 tenir à pleine Bain ce gui pourra~~

modi~ier sa teQ....l2.érat~

Faire effectuer un dO!j:~i-t01..:tr au robinet à deux voies de ~açon à

~aire cOLilluniquer l'erlen ct 1e tube mesureur.

F 50?
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- Incliner l'èrlon do façon à renverser 10 contenu du tube sur la

prise d'essai

Agiter légèrenent - poser l'erlen sur le socle de l'apparoil ­
Attendre de~ oinutGs pOtIT quo l'onsenble ait pris son équilibre.
En règlant la hautetIT dé l'a0poule-réservoir, amener le liquide à

Iltoe hauteur dans ·l'anpolüe et tube Gosureur - noter le volUDe

correspondant sur CG dernior.
Placor un therDowètre à proxioité du calcioètre, le réservoir ne
touchant ni la paillasso ni l'apparoil - noter la température aLl'"

bia..nte

dans les conditions habituolles, pour 0,300 g de carbonata do Cal­
cilliJ. le V01UJ.:28 do gaz c2.rbon:.Lquo i:10Suré doit. ~t're conpris entre

65 et 76 cc. Si le chiffre trouvé est pl.us petit que 65 ou plus

grand que 76, reCODIlonco~c l' ossni.

Pour los opérations suivantos il n'est pas nécessairo do notor le
tEmpérature.

III ... DET&~1INATIONS
Opérer de la Dôce façon avec los orlons contenant les prises d'es­

sai des échantillons - opéror tout d'abord sur 2 g de oatière.
Si le volurle nesuré ost plus rotit que 2 cc,recol:~~encer avec une

prise d'essai plus ieporto.l1to et on nouillant la priso d'essai

avec un peu d'eau distilléo.
Si le vollli~e Desuré est plus grand quo 75 cc,reconoencer l'opé-
ration sur uno prise d'ossai plus faiblo.

IV CALCULS
Teneurs C03Ca

nec Dosuré pour tarage

~ cc nesuré pour éch2Q X titre C03èa

P E en g de l'échon X 10

P E C03Ca en RB

=

Titre C03Ca

'7.

Teneur COJCu %

Toneur C02 % = Toneur c03Ca X 0,12

. F 507 bis
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CHl.JlITRE XIII

SOUFRE

Nous rencontrons· cet éléoent

sous forDe de sulfate
sous forDe de sulfure ou de coobinaisons organiques

Nous dosons gén6raleoent

le soufre sulfate

le soufre total pprès peroxydation

Dans les 2 cas, ce dosQge peut faire l'objet

sOit,d'un dosaa.e gravioétriqued une oesurcr
..;. soit/ de turbidit6· . du 'sulfate de baryun

L' on pourrait ugC'.lo:.:cmt appliquer aux sàls et roches
le dosage du soufre sulfure d~s ~~S eaux par colorioétrie à la

. Lethode
dioéthyl-paraphénylène-dian;ne (voir/Tone IV,1e partie, ·CàapitreIV)

Voir égalenent à ce sujet :

soufre dans les Végétaux (ToBe IV·, 2e partie, Ch..apitre vrr)
soufre dans les eaux (Tooe IV, 1e partie, Chapitre IV)
soufre dans les Sels Solubles (Tone III, 1e partie, Chapitre 1)



SOLS et ROCHESPREPARATION
des SOLUTIONS

,
!

......_---.........---_:.-_-----------_!
S TOTAL !

par Turbidioétrie et !"
par Gravinétrie !

-------------_!

ACIDE CHLORHYDRI QUE à 10%
- 100 cc d'acide chlorhydrique pur sont placés dans un ballon

jaugé de 1 1.

Conpléter le volULle avec de l'eau peroutée bouillie; bien agiter.

- Conserver en flacon de vorre jaune.

CHLORURE de BAR~1 STABILISE
- Peser, dans un becher de 400 cc, 10 g de chlorure de baryum
- Dissoudre à l'eau peroutée bouillie
- Ajouter 10 cc d'acido chlorhydrique concentré. .

Passer en 'fiole jaugée de 1 1.

- Ajouter 20 cc de "Tween 20 ".
- Coopléter au trait de jauge avec de l'eau permutée bouillie

Bien agiter.

CHLORURE de BARYUM à 10%

- Peser 100 g de chlorure de baryuo
Dissoudre à l'eau porDutée

- Coopléter le voluoe à 1 1.

F 531
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MODE OPERATOIRE SOLS ROCHES
MINERAUX

S Total
par précipitation du

sulfate de baryun

MISE EN SOLUTION

peser Og5 à 5 g dléchnntillon scIon la teneur présuoée
ajouter t g environ de chlorate de potassiun puis ajouter progressi­
venont 20 cc d'acide nitrique. Couvrir dlun verre de nontre et chauffe
légèrenent sur ·bain de sable

Lorsque l'attaque scoble cooplète, retirer le verre de-montre après. . .
l'avoir rincé d'un jet de pissette et évaporer lentement jusqu'à
consistance sirupeuso.

Laisser refroidir, reperndre alors par 10 cc dIacide chlorhydrique

et évaporer à sec.
reprendre par 10 cc d'acide chlorhydrique au t, couvrir d'un verre
demontre et chauffer oodéréoont ju~qu'à red±ssolution des sels

- filtrer, laver avec l'acide chlorhydrique à 5%
L'on peut alors :

pour les faibles teneurs _ faire une oesure par turbidimétrie du SO~a

- Ë~~=1;~=i;~;~;=~!;~=~!~!~~~ = effectuor la gravinétrie de SO~a

F .528
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luqucl lus indico.tions dos minut0s ont

los nombres pairs ct ;:;~_~2~E pour les nou­

temps 54 oine ct 57 min. portont un ropè-

FAIBLES TENEURS:: TURBIDIMETRIH du SULFATE de BARYUM
1 ;. _ wei, ... ,

passer la sg~utian filtrée en fi@les jaugées .e 10° cc; C••plé-
ter au trait ~e jauge avec de l'eau permutée A

f l ~ t l " 304-- ~~~.mutiliser peur ces mesures les eui les ~e rayai ~__D

les végétaux ".
TURBIDIMETRIE

Ces mesuras nUCCi:JfÜtL:nt le tr2.vcül simultana du 2 op6rr'..tours.

1 -PLANIFICATION DES or ·;n.:SIOH'j. . ...._- ,. .,...

On dispose d'ml r0voil sur
't ' , 1 •e 0 rcperocs ~~_E~~~2 pour

brcs impnirs; do 'fÙUS t les

rc vcrt$
A pa.rtir do ln 1ure foul,l.leJ d'éch."Ultillon8 à :.:1.no.lyscr, on g::..rni t

de 10. f:.lçon suiv:"..nte lu t;',ble:"'.u "Photonétric"

PHOTmmTRIE
t ,

! Fin + !
!cl 1 ~i,:::i t::~tion 15 rJinùte:s 1

I h. ~--h---,-;
1 cr éCIl",util:1 on! 1 12 1 ! 27

1 ! t
20 Gch:.!.ntillon 14 1 ! 29

'- 30 Gch.:'n"Gil1on· , 16 1 1 31
f 1 .

etc ............ !

Do 0CttO f::-.çon, ~ ch:·.'~u<: ropère rougo, un opGr('..teur finit d'::'...git:.:::r

un Gch::mtillon ( solon S;>, r:'"'.pic1itu, il n COrLlLl0l:1Cu l'adj onotion de rl.:2.C-·

tifs 20 ou }O secondos Q~;nt ) ct à Ch2quc ropère noir, un 20 opér~­

tour effectue uno J:'.ur:ure photol'•.étriquc ..
En rnison du tOr.l}'C; n.:c.:.:ssc~ire <:.tu rt:glc:.go du "0 et du 100n sur le

photomètre, los 2 prC);i ars points de let g.'1In:'10 sont offcctuGS nvcc un

écnrt dG 3 minutes.
Si pour une rf'.ison. que:lconquo un rütnrd 6tc.it pris, l'éch:.:.ntillon

ost SQuté ct Iron continuu solon 10 plc.n de tr:~1.Vo.il éto.bli.

Los éch~lntjJ.lonf.i St'.tlt(~S sont ri.Jpris on fin do sGrio; il on ost do

memo pour los éch~.ntillonfj clo trop forte ou trop f~iblo tan0ur qui

216
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seront refaits sur dos prises d'essai différentes.

2 -Mettre le spectrophotomètre il en chauffage If

3 - l'REPARATION de la G.Alu·IE

If

Il

If

If

If

II

o
2
6
10
14
16
18
20

o cc
1 cc
3 cc
5 cc
7 cc
8 cc
9 cc

10 cc

40 cc
39 cc
37 cc
35 cc
33 cc
32 cc
31 cc
30 cc

o
A
B
C
D
E
F
G

Dans des fioles j~ugées de 50 cc, introduire les quantités suivan­

tes d'eau distillée (mesurée o..veç lmC éprouvette) et de solution é­
talon de S04--(mesur6e très exactement avec une burette de ~récision)~

; r ,;-Solo~ 304-- ' ;Teneurs 804-- ";
iFiole iEa~ .distill_ée j, i 100 t1 cc i en 't 1cc i·.

'1/ cc
If

4 - PRELEVEl'IlENT des ECI-J!J:IT.I.LL01Iê.

Prélever une Qli~uotG do cha~ue échantilon et la pIncer dans des
fioles jaugées de 50 cc numérotées.

Aligner ces fioles sur la paillasse, à la suite de celles renfer­
mant la gomme.

5 - DEVELOPPEMENT de ln TURBIDIMETRIE

217

- Régler le réveil sur 12h53
Quand'l'aiguille, des secondes arrive sur 30 ou 40 (selon la rapidi~é

du manipulateur):
al verser d::ms 12. fiole jcmgée If 0 '{/cc If :

- 2,5cc d'acide chlorhydrique à 10% (burette)
5cc de solution stabilisée de chlorure de baryum (burette)

- compléter le vol~~e à 50cc avec de l'eau bidistillée
- boucher la fiole

agiter éneTg,iq.ncml:mt 2,0 f0.i.ê.
- poser sur la po..illasso

.à cc moment le roveil doit indiquer 12h54 (1, er repère vert)

F 422



bl Là 2ième opération, fiole "20 ~1cc" est ~pérée 3 minutes après
et se termine à 12h57 (2e repère vert).

cl Les opérations suivŒntes se déroulent toutes les 2 minutes se­
. lori le tablenu do tr2.vnil.

6 - TURBIDIMETRIE

Régler l'appareil selon les indications de la feuille de travail
al Lorsque le réveil indiaue 1hOg

saisir la fiole mnrq~ée "0 ilcc"
l'agiter énergiquoment 5 fois
passer dans une cuve de 4 cm
régler le "0" du spectrophotomètre sur cette solution

bl Lorsque le réveil indique 1h12
. saisir la fiole marquée 1120 i.1CCli

- l'agiter énergiquement 5 ·fois
- passor ln solution en cuve de 4
régler le "100" du spectrophotomètre sur cette solution

cl Lorsque le réveil indique 1h15
- agiter et opérer ln me~ure de la solution "18 ~/CCII.
A partir do là, opérer une mesure toutes les 2 minutes, à chaque

fois que,l'aiguille dos minutes est sur un repèr~ noir. Les échantil~

Ions sont passés à l~ suite des points de la gamme.. .

,7 CAS des SOLUTIONS COLOREES

Après que les mesures aient été faites, reprélever la mÔme quan­
tité de solution dans une fiole jaugée de 50 cc.

- Ajouter 2,5cc d'ncide chlorhydrique à 20%.
N°e pas ajouter de chlorure de baryum stabilisé
Compléter le voluIDe à 50 cc avec de l'eau permutée.
Boucher les fioles

Agiter énergiquement 20 fois
Laisser roposer 15 minutes'
Agiter à nouveau 5 fois
Opérer aussitot lQ mesure au photomètre

Noter' le résultat de lu mesUre dans la colonne "Témoin". 218
F 423



TENEURS ELEVEES = GRAVIMETRIE du SULFATE de BARYUM

porter la solution filtrée à l'ébullition

chauffer à ébullition un potit becher contenant 20 cc de solution

de chlorure de baryuo à 10%
- verser alors, goutte à goutte, la solution de chlorure de baryum

dans la solution d'analys8, en ~aintenant le chauffage de façon à ne
pas arrêter l'ébullition que Iton prolonge encore 10 oinutes.

laisser 'd~poeer et rofroidir
filtrer sur papier sans condros à bande bleue. Laver soigneuseoont
avec de l'eau chaude additionnée de 5 cc d'acide chlorhydrique

- calciner et peser le sulnfte de baryun obtenu

F 529
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JYIODE OPERATOIRE

. '!

SOLS ROCHES
MINERAUX

l ATTAQUE

- peser à 5 g d'échantillon selon teneur présuoée dans un becher de
400 cc

- ajouter 50 cc d'acide chlorhydrique à 10%
- couvrir d'un verrede oontre
cha~fer à ébullition et y naintenir 10 ninutes

- filtre~ aussit8t; laver.

II FAIBLE::rTENEtmS = TURBIDUIETRIE du SULFATE de BARY1Jl'II

Se reporter au paragraphe corrospondant pour lè dosage du soufre
Total ( pages précédentes ).

III TENEURS ELEVEES = GRAVUIETRIE du SULFATE de BARY1Jl'II.

Se reporter a~ paragraphe cor~espondnnt pour le dosage du soufre
Total ( pages précédentes ).

F 530
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CHAPITRE l = Azote

Troisièno Partie

Matières Organiques
clos Sols

- total
- rJinéral ( NH3 et N03 )
- niné-ralisnble

CHAPITRÉ II = Carbone - néthode Walkley et Black
- Béthode .Anne"

CHAPITRE III = Matières HULùques - par extraction au pyrohposphate

- par extraction à l'acide phosphoriquo
et à la soude

CHAPITRE IV = Séparations des acidos HuoiquGS
- par électrophorèse
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"stabilisées" au Toluène ou à..

, 2~is les dosages sont effectués

CHAJ?ITRE l

AZOTE

~'azote Total est dosé après Qinéralisation de Kjeldahl :
------:-;;~it-par déplacoI.lont de NH3 par la ~oude sous courant de va-

peur d'eau et titrage acidinétrique

soit 'par coloriDétrie du bleu d'indo-phénol au Technicon
(réaction de Berthelot)

L'azote Minéral ( nitrique et anooniacal)
--------------

Après extraction au KCl à 10 %on peut:
- soit doser l'azote total oxtrait
- soit doser les forüos'NH3 et N03

Les solutions ne sont PQS

'l'acide TrichloracCtique

aussitÔt •.

L'azote Minéralisable

Un. 2e dosage d'azote oinéral est fait après une incubation de 1
Dois : l'azote Binérul est la différence entre les teneurs avant
et après incubation.
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l - PRINCIPE

GENEll..ALITES SOL S

·N Total
Méthode de Kjeldahl

L'azote des coüposés ninéraux et organiques est trans­
fornée en sulfate d'a[~oniaque au cours d'une attaque oxydante

à l'acide sulfurique et enprésenqe d'un catalyseur au Séléniun­

Cuivre (le Se pernet Q~e attaque plus rapide que Hg).
En présence de nitrates~on opère une réduction préalable de 24 h.

à l'acide sulfophénique.
On ajoute ,au catalyseur,du sulfate de Potasse qui per­

oet d'obtenir uno teDpératuro d'attaque plus élevée.

L'aaooniaque du sulfate ainsi obtenu est ensuite dépla­
cée par distillation en présence d'un excès de lessive alcaline,
recueilli dans une selution d'acide "borique et· finalenent titré

par acidiDétrie en présenco de réactif de Tashiro (Dé~ange de

bleu de oéthylène et r01.1ge de néthyle) qui donne un virage très
net du Vert au Rouge Violacé.

II - PRECISION
+ 0,1 0/00

III -·RENDEMENT
Un opérateur peut effectuer 20 dosages cooplets par jour.

IV - PRODUITS ET r1ATERIEL IDJCE3~AIP~S Potm 1000 DOSAGES A CETTE CADENCE"
Produits

2,500 Kg Slùfate de PotassiULl RF
250 g Sulfate de Cuivre. RF
125 g Séléniuo en poudre RF

60 kg Soude en pastilles RF
6 kg Acide Borique

40 kg Acide Sulfurique RF pour toxicologie
0,5 g Bleu de Méthylène
0,5 g Rouge de Méthyle

0~250 1. Alcool éthylique
25 1. Solution titrée d'acide sulfurique N/50
2~5 1. Solution titrée de Sulfate d'AEooniuo N/50

j... / ...
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Matériel

36 I\Îatro.s do 300 cc quickfit réf. FK 300/3L

24 Entonnoirs ~ 50 Lrrl à longue douille

20 Fioles cylindro-coniques de 250 cc
10 Barreaux o.ix.··,antés de 25 x 4 Iill

1 Pipette llprécision'1 de 10 cc

1 Buret-ce Ii pr6cision il à 0 autoo.o.tique de 25 cc

1 Rlli~pe d'attaqua à 12 postes
1 Appareil à distillation à 2 postes avec en­

trnineDent à la vapeur (voir croquis et ma­

tériel quickfit nécessaire).
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PREP:JU~TION DDS REACTIFS

CATALYSEUR

Peser dans llil Dortier
Sulfato de potassiUD
Sulfate do Cuivro
3éléniun

Broyer fineDont au Dortier en

ANALYSE DES SOLS

AZOTE TOTAL
Méthode de Kjeldahl

900 g
90 g
45 g

oélangeant bien

~OUDE 12 N

Peser 2,500 kg de Soude puro en pastilles dans doux

. bochers de 5 l~;pl~cer les bechers dans un bain refroi­

disseur, ajoutor do l'eau on agitant continuelleoent,
verser 2 l~ d'eau dans chaque becher - quand la solu­
tion ost bian rofroiclie,la Desurer avec une éprouvette

de 1 l. en la vorsant dans un flacon de verre de 6 l.

ferDé par un bouchon do caoutchouc ou plastique, ajou­
ter la quantité d'oau nécessaire pour conpléter le

Voluo.c à 5 l~

ACIDE BORIQUE
Peser 200 g d'aciùo borique, le dissoudre dans 5 L.
d'eau chaude.

- INDICATEUR DE TA3I-ITRO
- Dissoudre 100 Dg de rougo de méthyle dans 50 cc d'al-

cool éthyliquo
Dissoudre 50 Qg do bleu de Déthylène dans 50 cc d'al­
cool éthyliquo
Réunir les dOlcr solutions

F 527

ACIDE SULFURIQUE N!50

SULFATE DIM~10NIAQUE N/10
~ Voir à "Solutions titrées"

226



.,

! !
r.'IETHODE D' Alif.ALYSE! . sot S . !

! !
------~-~---....;..---------------, !

, AZOTE TOTAL '
!_.....:.:M;.::é;..;:t~h;.::o;.;;;d;.::e~;.;;;d:;.;;e;......;;;K;.,.jt..::e;,.::l:.;;d;;,;;h~al=-_!

l - ATTAQUE à 0, 1 mu 300
- Peser 2 g de sol broYG/dans un natras de ~ cc

Ajouter 2,5 g do catalysour ot 6 billes de verre

Bien agiter pour DGlan~or le sol et le catalyseur

Ajouter ensuite ?~ cc d'acide sulfurique HP "pour toxicologie"­

bien agiter pour quo la partio solide soit régulièrenent mouil­
lée

- Boucher le col du matras avoc un potit entonnoir à longue
douille

- Chauffer lenteBont pendant Q~e 1/2 h. sur rampe d'attaque
Augmenter ensuite le chauffage au nnxiBuo mais en ~vitant que
les vapeurs blanches sulfuriques atteignent le haut du col du

natras

Maintenir ±'attaqué ,jusqu'à co que le résidu soit" parfaitenent

blanc (en général 3 h.) - quand ce résultat est atteint ,chauf-
fer encore pendant une 1/2 h •

Laisser refroidir

Avec chaque sério.do dosagos ,fairo un témoin en plaçant dans
un natras' 10 cc de Sulfate d' aE1Iûoniur,l N/1 0 exacteoent nesurés,

catalyseur et acide COliffil0 dans los échantillons.

II - DEPLACEMENT
Retirer l'entonnoir du col du natras après l'avoir rincé d'un

. jet de pissette

ttincer les parois du üatras avqc 20 cc environ d'eau bidistil­

lée", agiter pour diluor la solution d'attaque

- Fixer le natras sur l'un des postes de l'appareil à déplacement

-yerser dans l'ampoulo au-dessus du natras (robinet ferné),
.q

60 cc de lessive do Soude 12 N

Placer sous le tubo à dégageDent une fiole cylindro-conique
renfermant 20 cc do solu~ion d'acide borique dans lesquels on
a mis 6 gouttes d'indicateur de Taspiro
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La fiole cylindro-coniquG Gst placée sur un enpilage de 5 plan­

chettes de 6 x 6 cn et de 1 co d'épaisseur de façon telle que
l'extréoité du tubo'à dégugenent plonge de 1 co environ dans
le liquide - à nesurc quo le voluue augnente dans la fiole,
on enlève des cales pour quo la tube ne plonge jamais à plus

de 1 CD dans la solution, coci pOlŒ eviter des risques de retour

En actionnant le robinot do l'entonnoir, faire passer la solu­
tion sodiqu~ dans 10 wQtras~ reforoer aussit6t et faire bar­
botter la vapeur dans le natras (robinet sur le couvercle du
générateur de la vapeur)

III - DOSAGE
Lorsque le liquide dans la fiole cylindro-conique atteint 100 cc
environ, retirer la fiole ot titrer aussit8t avec de l'acide

sulfurique N/50 jusquià virage du vert au violet - rouge
Pendant qu'un échantillon distilla, on place le suivant sur le
2eoe poste de façon à opérar le déplaceoent pendant le titrage
du 1er et la préparation de l'échantillcn suivant

BLANC
A chaque série de 20 échantillons on ajoute un essai à blanc
(attaque, déplacement, titrage)

TEMOIN
Une fois par se8aine on ajoute à une série d'échantillons un
"Temoin" : matras chargé de 5 cc d'une solution titrée N/10 de
sulfate d'aQffioniv~

IV .. CALCULS

N/50 =

le blancil"Il

Si on a utilisé de l'acide sulfurique
n cc so4H2 versé pour l'échantillon

f
- n cc

nIt cc

nU cc x 0,280

prise d'essai en g
= N %0
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iGENER.ALI-TES
!

!
!, SOL S

N Organique,

!
!
.!

PRINCIPE

On opère une minéralisation de Kjeldahl; L'attaque à l'acide
sulfurique _'en présenc-e d'un catalyseur sulfat~ de culvre-:~sélé-.

nium permet de transformer tout l'azote organique en sulfate
diammonium~ L'adjonction de sulfate de potassium permet dtaug­

menter la température de réaction.
La solution est ensuite diluée et filtrée.
On réalise alors, sur l'autoanalyseur technicon la réaction

de Berthelot ( formation de bleu d'indophénol par fixation d'un

azote sur 2 noyaux de phéno~, . sous i'action de lfhypochlorite •
Le nitroprussiate de sodium est utilisé pour augmenter la sensi-
bilité de la réaction~

REPETABILITE
Divers échantillons de teneur en azote allant de 0,37 à 3,06°60

ont été analysés 7. fois à des jours dif~érents.

/ Les écarts types vont de 0,05 à 0,23 0/ 0 0

RENDEMENT
Un manipulateur peut effectuer le traitement de 140 éCha?tillonsl

par semaine sur lesquels 10 %decontr81es sont à prévoi~. Ces 140
échantillons nécessitent l'utilisation du Technicon durant 6 H.

PRODUITS ET MATERIEL-NECESSAIRES POUR 1000-DOSAGES

s éléniurn .' •••. 0 •••••• 0 •••••••• e •••••••••

Produits - sulfate de cuivre ••••••••••••••••••••
sulfate de potassium •••••••.•••••• 0 ••

F 203
acide sulfurique ••••••••••• d •• 0 ••• • e.•

1

100 g

1 kg
50 g

13 kg 250



• • e / •••

phénol .•.... 0 •••• 0 ••••••••••••••••• .;· O~g,725

soude caustique 0 kg,550

citrate de sodium •••••••• ~ ••••••••• ~. 0 kg 620

tartrate de sodium ••.•.••.••.• ~ ••••.• 1 kg 850
nitroprussiate de sodium ••••••••••••• 4 g.
hypochlorite de sodium à 10 0 .•••••••• ~ G ?:, 150

papi~r filtre durci Wgo mm .~ ••••• ~. 1 100

rouleau distributeur parafilm (1'= 5c~) 1/5 de "d~spenser"

~ateriel -90 matras kjeldahl de 50 cc

100 entonnoirs verre W35 mm

50 entonnoirs verre ~ 55 mm

o kg 200 billes de verre 0 2.mm
170 tu~es à essais 18 x 180

,15 supports po~ 10 tubes à essais.18 x 180
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'! !!PREPARATION
! DES SOLUTIONS i SOL S i
!_-------~---------------;-! !

'. NO' . ' .'_ rga~lque

J !

ATTENTION

Pour l'attaque des éch~tillons et· la préparation d~s réact,ifs,
on utilise fréquemment de l'acide sulfurique. Vérifier au moment
d'entamer une nouvelle bouteille que l'acide est parfaitement in­

colore~ S'il était coloré en jaune ou" brun, même très légèrement

reguser le flacon et le signaler au Chef de 1aboratoir~'-

CATALYSEUR

Peser dans un plateau émaillé de 30 x 40 cm

- sulfate de cuivre go g •
. - sulfate de pot assium goo g

- selen;ï-um 45 g.

Bien mélanger ;ces poudres ~vec une spatule. Puis passer le

mélange par petites portions dans, un mortier de porcelaine et le"
broyer jusqu'à ce qu'il passe entièrement à travers un tamis de
0; 200 min.

Lorsque' c'ette opération est terminée, le catalyseur est' placé

dans un bocal de 1 1. et fixé sur un agitateur rotatif. Le 1~is8er

en agitation pendant 4 h •
. Noter sur le'bocal la date de préparation et effectuer, avec

ce catalyseUJ.~,3 essais à blanc que l'on joindra à la prochaine

,série d'azote:'
N.B. les plateau';, mortier.:} et tamis sont exclusivement réservés, à cet

usage. Ils sont soigneusement lavés et rangés après chaque opération

SOLUTION COl':i.PLEXANTE

- Dans un becher de 400 cc, ,peser 40 g de soude caustique en __

pastilles. Placer un agitateur de verre de gros diamètre'dans le

becher et ajouter 200 cc dteau bidistillée en agitant ;... sans arrêt
jusqu'~ ce que toute la soùde soit. dissoute. laisser refroidir.
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- Dans un becher de 600 cc, peser 100 g de citrate de sodium

et 300 g de tartrate de sodium. Dissoudre avec environ 500 cc

d'eau bidistillée.
- Réunir les 2 solutions dans un àllonjaugé de 2 l. Comp~éter

le volume avec de l'eau bidistillée.

PHENATE DE SODIUM
-Peser 60 ? de soude caustique en pastilles dans un becher de 1

2 l. Ajouter 0,800 l d'eau bidistillée en agitant constamment (pour

éviter que les pastilles collent au fond du becher) jusqu'à disSC~l1

lution complète.
- Peser 89 g de phénol (acide phénique) et les faire dissoudre

dans 200 cc d'eau bidistillée.

- Réunir ces 2 solutions dans un flacon en plastique':;" Gonser'vé
au réfrigérate~.

NITROPdUSSIATE DE SODIUM
. 1

F 202

. .
- Peser 40 g de nitroprussiate de sodiumdans un becher de 400c

~aire dossoudre à l~eau bidistillée, passer en ballon jaugé
de 2 l. Compléter le'volwne avec de l'eau bidistillée. '

HYPOCflliORITE nE SODIUM
- Mesurer 50 cc de solution d 'hypochlorite à 10 0 c:rüorométriqu

Les placer en ballon jaugé de 1 1. et compléter aveC eau bidistil
lée. Conserver cette solution au réfrigérateur, en flacon de ver­

re jaune.

ACIDE SULFURIQPE 12,5 %
- Mesurer 3,500 l d'eau bidistillée dans un becher de5l placé

dans unbnin refroidisseut'

- Ajouter, lentement et en agitant sans arrêt, 50° cc d'acide. '

sulfurique, 'concentré.
Laisser bien, ::refroidir.
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SOL S

N Organique

!
!»10DE OPERAT0IRE:!-_
.L.. --:-'--,.... _

!,
!---------------

parois du col et de

l'on ait d'abondantes

pas·du col du matras,

chauffage de façon telle que

mais qu'elles ne s'échappent

devant être complète sur lesla condensp.tion
l'entonnoir.

L'attaque convenablement menée dure 2 ~ 3 h. La solution doit

être alors parfaitement limpide et il ne doit pas y avoir de dé­

pots dans le col.
Laisser bien refroidir; puis ver ser lentement et en agitant

constamment environ 25 cc d'eau bidistillée dans le matras. Laisser

refroidir à nouveau en rebouchant le matras avec le petit entonnoir'

IMlNERALI8ATION
On opère sur l'échantillon broyé à 0;100 mm et séché à l'air.
Peser 095g d'échanti~lon, le placer-dans un matras de 5 cc,

ajouter 8·à 10 billes de verre.

Peser 1 g de catalyseur et les joindre à l'échantillon.

~:Bien agiter pour mélanger les poudres et, tout en continuant
d'agiter, versor 5 cc d'acide sulfurique concentré (à la burette)

Boucher les matras d'un petit entonnoir ( ~ 35 mm); les placer

sur la rampe::de chauffage et attaquer en augmentant progressiv~­

~ le chauffage j usqu' à apparition de vapeurs bJ;.çtn®:9§:l sulfuri­
ques.

Régler le..

fumées blanches

F 205

II FILTRATION

Quand tout est bien refroidi, rincer' les parois de l'entonnoir

celles du col et transvaser dans des fioles jaugées de 50 cc en

utilisant un entonnoir dont la douille soit suffisamment étroite
pour arrêter les billes de verre. Bien rincer et compléter le_vo­
lume ~vec de l'e~u bidistillée. bien agiter.

Filtrer sur sec en utilisant un papier durdi (gris) ~ 90 mm et

en recevant la solution dans un tube à essai de 18><180( entonnoir
ttb -bO ) -.2R~,eue len secs • • • • l~.~. V
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Lorsque les 10 premiers centimètres cubes se sont écoulés,
jeter la solution filtrée ( rinçage de l'entànnoir et du tube)
puis continuer la filtration jusqu'à ce que lè tube soit rempli
à 1,5 cm environ du bord. Ob~urer' le tube ~vec un morceau de

" Parafilm " et jeter la solution restant ~

Noters sur les tubes les numérôs Laboratoire.

III aOLORTfillTRIE
Les solutions sont prêtes pour le passage au Technicon.

Se référer aux indications portées sur le c8té de la feuil­

le d'analyse.
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J iGamme Etalon
! !
! SOL S !
! !

, -".-----_......--:------------------'"'!"! !
! N Organique !
'. ' ,..:-._-----------_.

SOLUTION DE BASE
Prendre 4 matras de 300 cc rincés à l'eau bidistillée. Peser

dans chacun 20 g. de catalyseur puis ajouter 90 cc d'acide sulfurique.
Attaquer sur rampe jusqu'à obtenir une solution bien limpide.
Laisser refroidir, diluer dans le matras avec 100 cc d'eau bie

distillée en agitant constill~1ent; Laisser refroidir à nouveau.
, Prendre 4 bechers de 250 cc rincés à l'eau bidistillée.,

Peser dans chacun 0,420 g de Fer pur en poudre et 0,31S'g d'a-
luminium, pur découpé en fin copeaux. ' .

Attaquer pLU' 10 cc d'acide chlrorhydrique au 1/2 dilution faite
avec eau bidistillée. Couvrir d'un verre de montre et attaquer lente-
ment sur bain de 'sable. .

Quand la totalité des m~taux est âttaquée, passer le contenu
de chaque becheB dans un matras de 300 cc ( rincé à l'eau bidistillée).,

, 'Ajouter 2 cc d'acide sulfurique au 1/2 et attaquer sur rampe 1

jusqu'à avoir un abondant dégagement de vapeurs blanches pendant 5 m.
Laisser refroidir, diluer avec précautions/ajmutant de l'eau

bidistillée par petites protions. , ' en
. 'Si un louche se formait, chauffer pour redissoudre. .
. Réunir alors dans un ballon jaugé de 21. les contenus des S

matra~ ( catalyseur et métaux ). Compléter le volmne à 2000 èc avec
eau bidistillée. Bien agiter.

GAMME ETALON

fi

Il

Il

"

"

"
"

mg/cc

Préparer S fioles jaugées de 500 cc rincées à'l'eau bidistillée.
Placer dans chacune ( mesurée très exactement avec une éprouvette)

250 cc de solution de base, puis dans chacune d'elles les volumes sui­
vants de solution 6tilon'à-1 'mg/cc ~e N,mesurés avec une burette gra-
duée au 1/20 lie cc.' '-'

50 t/cc ------------- 25 cp de solution à

40 ", ------------- 20 cc "
30 fi ------------- 15 cc "
20 Il ------------ 10 cc "
10 Il _------______ 5 cc "

5 Il 2;5cc Il

2 Il', ..... 1, Occ Il

o Il 0 cc fi

Compléter ensuite au trait de jauge avec de l'eau bidistillée.
Bien agiter.
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! Gamme Etalon
!

Sols
FRACTIONS LEGERES

. N Organique

SOLUTION DE BASE
Prendre 4 matra~ de 300 cc. Peser dans chacun 20 g. de ca- '\

talyseur puis ajouter 100 cc d'acide sulfurique.
Attaquer sur rampe jusqu'à obtenir une solution bien limp~~··

de. Laisser refroidir, diluer dans le' matras avec 100 cc d'eau

bidistillée en agitant constamment; Laisser refroidir à nouveau.
RéUnir le contenu des 4 matras dans un ballon jaugé de 2 1.

Compléter le volume avec de l'eau bidistillée; bien agiter.

GAMME ETALON
Préparer 8 fioles jaugées de 50° cc rincées à l'eau bidistil­

lée.

Placer dans chacune ( mesurée le plus exactement possible,
avec une éprouvette ) 250 cc de solution de base, puis dans chacun, . ,

d'elles les volw~es suivants de solution étalon à 1 mg/cc de N,
mesurés avec une burette·graduée au 1/20 de cc.
l' .

50 ,,/ 25 cc de solution
,

mg/cccc --------------- a
40 " --------------- 20 cc Il Il

30 ri --------------- 15 cc Il Il

20 " --------------- 10 cc " il

10 Il \
5 Il Il----..----------- cc

5 Il ........
2,5cc' " "---------------

2 Il --------------- 1, Occ . Il Il

0 Il ---------------- 0 cc " Il

--Compléter ensuite au trait de jaUge avec de l'eau bidistillée.
Bien agiter.
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Montage

TECHNICON. SOLB·

AZOTE TOTAl

colorimetrie du bleu d'indofiheJlllI

petite hobine grllnde bobine pCI ile hl)!lin~

~---------_-ll--- _

~ ,,,,,.
delai

A:, 625 ml'

diaphragme 1Il~ 1

eXjlonseur ~ t -0
enr~gjstreur

237
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N !
Minéral et Minéralisable 1

d'après Drouineau et . i

Lefèvre !

PRINCIPE

On dose l'azote oinGral (nitrique et aQDoniacal) avant et après
incubation de 1 Dois à hmJidité équivalente.

L'échantillon est traité par une solution de KCL, N qui déplace

les ions noooniuo et dissout les nitrates et nitrites.
Les quantités d'azote en jeu étant très faibles, nous opérons

leur dosage par les méthodes coloriI1étriques utilisées dans l'analyse
des eaux.

Nous ne nettons pas do stabilisant dans les solutions car le dosa­
ge des nitrates ne serait pas possible. Nous nous contentons d'effec­
tuer les dosages aussit8t après oxtraction.

RENDEMENT

On peut mettre en-_ routo 2 sGries par seDaine ce qui représente
10 séries en route sinultanéDent.

,
PRODUITS et. MATERIEL NECESSAIRES pour 1000 DETERMINATIONS
A - Incubation Extraction

38 kg Chlorure de potassium

5 paqu.ets Coton hydrophile
300 Erlens 500 cc col large

1 Microburette 5 cc
10 Ballons jàugés 200 cc

'50. Entonnoirs pyrex tige courte ~ 70 ~
2500 Papiers filtres sans cendnes pour filtration lente

100 Pilluliers 50 cc (tubes Caubère n0337)
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~-=-~~~~~~-~Q~_±_~Q:
4 g Sulfate d'hydrazino
2 g Sulfate do cuivre

40 g Phénol
89 g Soude caustique

1 l Acétone
6 g Acido sulfanilique
1 l Acido chlorhydrique
2 g naphtyIaoino

400 g Acétate de sodiun

2/3 roÙleau papier enregistreur Tecnicon
b

Tubes de pOI1pe Technicon "rouge" = 5
" fi " "Violet noir = 3

"
"
",.

"
Il

"
"

"
"
"

"Noir" = 18

"Orange"= 3
"Violet"= 3
"Violet Orange 6

350 Godets 8 cc Tochnicon

160 g Carbonate de sodiu.n an..l1ydre
600 g Souda caustique

600 g Phénol

10 g Nitroprussiate de sodiUfJ.
0,5 l Hypochlorite de sodiun

250 Tubes à essai 18x180
Tubes de poope Technicon "rouge" = 8

" FI Il " "blanc" = 5

" " " "orange-blanc = 3
A
,

" " " "jaune" =5

" Il " "bleu" = 5

" il li "violet blanc = 6
350 Godets 2 cc Technico~

2/3 Rouleau parafilm

2/3 Rouleau papier enregistreur Technicon
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MODE OPERATOIRE SOLS

N Minéralisable
et Minéral

!
!

-!
!

de 500cc ­
d'erlensjnuoérotés

100 g d'échantillon

l INCUBATION
peser 100 g d'ébhantillon (terro fine séchée à l'air ou sol frais)
les placer dans un arIen de 500 ~c à c~l large; boucher d'un taopon
de coton hydrophile
calculer l'huoidité équivalonte:

humidité à pH 2,5'(105°)
~ hunidité à 105° de l'échantillon séché à l'air

= huoidité équivalonto
à l'aide d'une burette, versor dans les échantillons le noobre de cc
d'eau bidistillée correspondant. au %d'humidité équivalente; HuDecter
les échantillons de la façon la plus régulière possible.

ajouter à la série un "blQnc", constitué par du sable purifié et cal­
ciné auquel on aj out G, COlli-:le hUi.:1idit é équivalente" la Boyenne de la
série traitée.
placer les erlens d~~s un placard ,à l'obscurité, à l'abri des vapeurs

du labora~oire et à tGillpérature anbianté (20 à 30°)

- les abandonner 1 Dois sans y touchor
II EXTRACTION

après 1 mois d'incubation, préparer und 2e série
et, portant la nention_ IlFrais" ; peser dans chacun
(terré fine) séché à l'nir~

aligner c8te à c8te les échantillons "incubés" et "frais"
~ ajouter dans chaque 200 cc de solution environ noroale de KCL, mesu­

rés avec des ballons jaugés
boucher tous les erlens
agiter à la main de taops à autre
laisser en contact jusqu'au lendooain
préparer des entolLnoirs garnis-do papier pour filtration lente (ban~

de bleue) et dessous des tubes-pilluliers de 50 cc en plastique;
Obturer l'espace vide ontre tube et entonnoir'par un tampon de Qoton
hydrophile.
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Après une nuit de contact, décffiltor la solution surnageante sur
les filtres; généraleDent les prcnières portions filtrées sont troubles,

les jeter et continuer ln filtration de façon à avoir environ 50 cc de
solution liDpide o FerDer aussitÔt los tubes et les porter en Spectroné­
trie.

III DOSAGES
Aussitôt que l'on a obtenu une quantité suffisante de solution,

les passer au Technicon pour 10 dosage de l'amooniaque, puis des nitriteE
+ nitrates, selon les indications dos feuilles de travail. Entre los. .
2 dosages, les tubes sont conservés au frigidaire.

PREPARATION des 'SOLUTIONS
Solution d'extraction KCLrvN

Peser 745 g de chlorure de potassiuo; faire dissoudre à l'eau bidis­
tillée; compléter le voluwe à 10 1.

~Q!~!!~~~_E~~_!~~_~~~~~~~_~~_~~2~!2~~

Utiliser les solutions indiquées pour l'analyse des Eaux (cf 1e par­

tie, Tone IV,chapitresVlletVIII)nais reoplacer l'eau bidistillée uti-. .
lis~e pour le lavage par la solution d'extraction (KŒL~/N). Les gaQ- .
mes sont les Dê~es nais proparéos en Dilieu KCL N.

N .B a On denande parfois cetto cléternination sur sol frais arrivant di-
recteaent du terrain. Dnns co cas :

prélever aussitôt la quantité nécessaire pour l'incubation
(on n'ajoute pas d'oau)

peser une prise d'essai pour la déteraination de l'huoidité à 105 0

mettre le restant de l'éch~~tillon à sécher à l'air.
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PREP.ARA.TION
des SOLUTIONS SOLS

N Nitrique ct nitreux
Azote T1inéral et
Azote Minéralisable

des diverses tubulures et de la
cc acide chlorhydrique + 400cc

F 551
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SULFATE d'HYDRAZINE
Peser 1 g de sulfate d'hYdrazine dans un becher de 250 cc. Peser éga­
lenent 0,016 gde sulfate de cuivre (So~Cu, 5 H20 ), faire dissoudre
à l'eau bidistil160ê Rüunir les 2 solutions dans une fiole jaugée de

.' 1 1. Conplétor au votUJ.J.o. CtVOc de l'eau bidistillée. Conserver en fla­
con de verre jaune.

PHENOL

Peser 9,400 g de phùnol dans un petit becher de 100 cc, dissoudre à
l'eau bidistillée. Passer en fiole jaugée de 1 1. Coopléterau volu­
De avec de l'e~u bidistillGe. Conserver en flacon de verre jaune, au
réfrig~rateur.

SOUD~esuror 48 cc de solution noruale de soude dans une fiole jaugée de
1 1. Cor.lpléter avec eau perDutGe. Conserver en flacon de verre ( bo.u­
ché plastique).

ACETONE
Mesurer 240 cc d'acétone dans une fiole jaugée de 1 1. Compléter avec
eau bidistillée. Conserver en flacon de verre.

ACIDE SULFANILIQUE
Faire dissoudre 1,200 g d'D.cidc3sulfanilique dans 800 cc dieau bidis­
tillée. Ajouter ensuite 55,5 CD d'acide chlorhydrique (D = 1,18 ).
Passer le tout en fiole jaugée de 1 1. et cODpléter au volune avec
de l'eau bidistilléeê Filtrer sur papier bande bleue et conserver
en flacon de verre jaune.

c;(NAPHTYLAMINE
Peser 0,500 g d'o(naphtyl~JinG dans un bechèr de 50 cc. Ajouter 2,4cc
d'acide chlorhydrique ( D = 1,18 ). Bien huoecter avec un agitateur
puis ajouter de l'eau bidistil188 pour tout dissoudre et passer en
fiole jaugée de 1 1. Conplétcr le volune avec de l'eau bidistillée
et conserver en flacon do verre jaune.

ACETATE de SODIUM
Peser 86g d'acé~ato do sodiUL1, les faire disseudre à l'eau bidistil­
lée. Passer en fiole jaugée de 11,. Conpléter le volune avec de l'eau
bidistillée.

LAVAGE
Peser 310g de chlorure de potasSiill.l, faire dissoudre dans euv. 400cc
d'eàu bidistillée, passer en fiole jaugée de 21., cODpléter au trait
de jauge avec de l'eau bidistillée.

SOLUTION de RINCAGE (Lavage du nanifold,
cuve après une série de mesures ):200
eau bidistillée.



SOLS
!
! GAl\'IT,m ETALON,

!
1,.;.-....,------------:------------_......,

N Nitrique !
Azote Minéral et !
Azote Minéralisable ~~ ~~l

On part dos solutions suivantes :
- Solution Etalon à 1 '~g/cc d'azote nitrique
~ Solution de chlorure de potassiuo ~/ N(5 l.)

Préparer 6 fioles jaugées de 500 cc et'1 fiole de 1 l.
La solution étalon doit ôtre oesurée avec une nicro burette de 5cc.

. Teneur Fiole jaugée Solution Il
't Icc de cc !N;,nitrique 1ng/ccl

!
10 ~ ! 1000 10 Cor.1pléter

8 . 500 4 au trait

5 500 2;5 de jauge

3 500 1,5 avec

1,5 500 ! 0,75 solution

1 500 0,50 l'''V N de KOL

0,3 590 0,15
0 SolutionA/ N de KCL
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EAUX

AZOTE NITRIQUE

l~lorimetrie

Montage

TECHNICON 1
1
i'- ~ _+----~-------~-J

1
1
t

---"'-""W1lf>

rouge 080

air

violet noir 2,90

eehantillon NOJ
noir O,3Z

suif lite d" hydrazine

noir 0,32

soude

noir D,n

phenol

nOIr

aeetone

orange, MZ
reprise N03 - eehantillon NOz

violet 'l,50

eau bidistillee

noir 0.32.

air

rouge o,ao

air

noir 0.32

acide .sullanililjue

noir 0,32

ex napht hy lamine

noir 032

aeetat e de sodium

violet orange 3,40

retour

lava!le

diapllragme N!! 1

A ~" 535 mp

petite

colorimetre

simple

delai

t =0 JO\!

petite

bain marie

petite bobinl!

g.ande bobine

delai

simple

petite bobine

enregistreur

eKpanS!lUr'" 1
246
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PREP1Uù\TION des
SOLUTIONS SOLS

N·.A!JrJ.oniacal
Azote Minéral èt

Minéralisable

!­
!
1

SOLUTION DEFECANTE
- Peser 50 g dè carbonute do soude anhydre,_ les faire dissoudro.duns

500co env. dteau bidistillée;passer ensuite en fiole jaugée de 1 1.
Ajout~r dans la fiole jaugée 125 cm3 de lessive de soude à 400g/i. "

- Compléter'à 1 l avec euu bidist~lée; bien agiter.
- Conserver en flacon de verre.

PHENATE de SODIUM
- Peser 60 g de,soude caustique en pastilles dans un becher de 2 1.
~jouter 0,809 l d'eau bidis~illée en agitant· constaooent (pour éviter
que ~es pastilles collent au fond du becher) jusqu'àdisso~ution

cOLJIL!-ète.
_. Peser 89 g de phénol (acide phénique) et les faire dissoudre dans

~OO cc d'eau pidistillée.
- Réunir ces 2 solutions dans ,un flacon en plastique, conservé au réfri­

gérateur~

NITROPRUSSIATE de SODIUM
- Peser 4 g de nitroprussiate de sodiuodans un becher de, 400 cc. Fair~'

dissoudre à l'eau bidistilléo, passsr:en ballon jaugé dB 2 l.

Compléter le voluoe avec. do l'eau bidistillée.,
,HYPOCHLORITE de SODIUl\I

~Mesurer,50 cc de solution d'hypochlorite à 10 Q chlorométrique. Les pla­
ceren ballon jaugé de 1 1. et compléter avec eau bidistillée. Con~

server cette solution au réfrigérateur , en flacon de verrejaunee
SOLUTION ALCALINE de LAVAGE

- Peser 155 g de chlorure de potassium, faire dissoudre dans 400 cc env.
",' d~eau bidi:stillée, passer en fiole, jaugée'de 2 1. Mesurer 100 cc de

solution' défécante (V.ci-dessus) et les joindre, à la solution précé­
dente.' COLlpléter avec de l t eau bidistillée.

SOLUTION pour PURIFICATION de l'AIR de SEGMENTATION
Le barboteur fixé sur le manifold est à regarnir tous les 6 mois avec
de l'acide sulfurique à 10%.
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SOLS

N ADo.oniacal
Azote Minéral et
Azote Minérulisable

MODE OPERJiTOlRE !
!

""-----------~---------------,
!,
!

-------------_!

- Prélever 20 cc dt eau à exar.liner dons un tube à essai préalablenent

lavé à l'eau bidistillée.

Ajouter 1 cc de solution d6fücante

Boucher le tube
Agiter

- Laisser reposer 1 heure
Pipeter la solution claire et la passer dans les godets du Technicon
Bien, veiller au lavage des godets du Technicon et les rincer 2 fois

avec la solution d'échantillon~

"
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ellpanseur x 2

enregistreur

F-140

Montage

TECHNiCQN EAUX

NH3
colcrim"etrie du bleu d'ÎndophenoJ

25D



GANHE ETALON SOLS

! N Aoooniacal
. , Azot e Minéral et

! Azote Minéralisable

!
!

. !

On part qos solutions suivantes
- Solution étalon de "N ADDoniacal " à 1 Dg/CC
- Solution alcalino do lavage ( 5 l.)

Préparer 5 fioles jaugées do 500 cc et 1 fiole de 1 1.

Teneur ! Fiole jaugée Solution

>f / cc de cc Dg / cc N

--
1,6 1000 1,6 CODplétor
1,3 BOO 6,5 .! au
1,0 500 5,0 trait de
0,6 500 3,0 jauge
0,3 500 1, 5 avec Solution
0,1 500 0,5 alcc.lirio do

0 Solution alcaline de .lavage lavage

Conserver en flacons de verre
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CFJœITRE II

Carbone Organigue

Nous appliquons couraŒ~ent les 2 oéthodes décrites :

oxydation'à froid: Méthode Walkley et Black, r~pide et convenant
parfaitement aux types de sols rencontrés en Afrique~

oxydation à chaud : MGthodo Anne, plus longue et d~licate mais n'a
pas l'incertitude du coef~icient de correction appliqué dans la
précédente.

Nous avons tenté d'appliquer la oéthode classique de l'ana­
lyse élé~entaire : cOBbustion dans l'oxygène, catalyse dd CO et
fixation sur Ascarite, nais nous avons du l'abandonner car les ré­

sultats étaient trop dispersés.

Il nous a parfois été donandé de doser le "Carbone Mînéra­
lisable" carbone organique trans~ormable en C02 sous l'action des

bactéries àu sol. Cotte oéthode est ~onnée en ~in de chapitre.



,
FIXATION DE ;

LA PRISE D'ESSAIt.
SOL S

Oarbone Organique
Méthode Walkley et Black

Méthode Anne

!
!,
!--.....;:=.;=...;;.;;..-==------

Teneur Prise d'essai en g
N%O M6thodo ! Méthode

Walkley et Black ! Anne
!
!

0,10 10 g ! 15,00 g
0,20 7,00 g 10,00

0,30 5,00 7,00

0,40 4,00 5,00
0,50 3;00 4,00
0,60 2;50 3,00

0;70 2,00 2,50
0,80 2,00 2,50
0,90 1,50 2,00

1,00 1; 50 2,00

1,50 1;00 1,50
2,00 0,75 1,00
3,00 0,50 0,75
4,00 0,40 0,50

5,00 0;30 0,40

6,00 0;25 0,30
7,00 0,2,0 ° 25,
8,00 0;20 0,25

9,00 0,15 0,20 . !

10,00 0,15 0,20
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PP~Pi~JlTION des
SOLUTIONS

! l '

! SOLS
t.,
; Carbone Organique
iMéthode Walkley·et Black
;Méthode Anne
,

Llde 2 l. poser 39~, 1gde sel de mohr (_ SO rFe,
SEL DE MOHR 0.5 N

Dans un becher
S04(NH4)2 6H20).·

Les faire dissoudra dans environ '1 1. d'eau bidistillée,
puis ajouter -56 cc d'acide sulfurique au 1/2 -,Passer le tout en
fiole jaugée de 2 1. - Compléter au trait de jauge avec de l'eau

bidistillée - Bien agiter.

BICHROMATE DE POTASSIUM A 8~

Peser 80 g exac-Gerlent de bichromate de potassiun préala­
bleoent séché 24 h. à l'étuve à 105 0 - Faire dissoudre dans 1 1.

d'eau - Opération longue n faire à chaud - Après refroidisseoent
ajuster le volume à 1 l.

DIPHENILAMINE

Peser 0,5 g de diphénilar.1ine, ajouter 100 cc d'acide sul­
furique concentré - Faire dissoudre, ajouter avec précautions et
en agitant constaorJent, 20 cc d l eau - Après refoidisseoent passer
en flacon aoopte-goutta de verre brun.

ACIDE SULFURIQUE CONCENTP~

Vérifie! chaque nouveau flacon mis en service, refuser tout
réactif traité en brun, oêmo très légèrement.

SEL de MOHR 0,2
Dans un becher de 21., peser 157 g de sel de nohr, les faire

dissoudre dans~-A{ l~ d'eau bidistillée, puis ajouter 80 cc d'acide

sulfurique au t. Passer en fiolû jaugée de 2 1. et compléter avec

eau bidistillée.
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,,, GENERALITES
!
! SOLS,
! Carbone Organique,
iMéthode Walkley et Black
!

PRINCIPE
Oxydation de lanatièra organique par une solution sulfo-chroQi~ue

concentrée, à froid~

L'excès de sulfo-chroniqua est ensuite dosé par une solution de l'cr
ferreux (Sel de r.1ohr) cn utilisant la diphénylaL1ine COfJID.e indicateur
de fin de réaction.

Les ions ferri~ues formés sont complexée par du fluorure de sodium
afin, que leur teinte jaune orangé ne gêne pas la netteté du virage~

Le titre de la solution ferreuse est vérifié chaque jour.
L'oxydation à froid de la matière organi~ue étant incooplète, il est

convenu d'appliql~er un factaur de correction eopiri~ue de 100 • Il
faut préciser que les chiffres ainsi obtenus correspondant 77parfai_
tement avec ceux des dosages effectués par oxydation complète à chaud
( Méthode Ann.e ).

La prise d'essai est calculée de façon à avoir un excès suffisant,
de bichromate. Etant donné la constance du npport C/N, on fixe la
prise d'essai d'après la tenatœ en Azote (cf tableau en tête de chap.)~

divers(ls ont été analysés 7 fois par cette
do plusieurs semaines. Nous avons calculé

Doyenne = 21,31 0/00 écart type 0,91
il = 36;65 0/00 " " 1;67
Il = 9,01 0/0 o. " " 0,16
li = 1,98 0/00 " " 0,33Il

"
"u

Y

Boi 7-
"

Il

"

REPETABILITE
4 échantillons do teneurs
méthode à dos intervalles

les écarts-type suivants :

échantillon x - teno\œ

RENDEMENT

Un opérataer peut effectuer 40 dosages par jour

542
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PRODUITS et MATERIEL NECESSAIRES po.ur 1000 DETERMINATIONS à cette cadence

5 kg Sel de Mohr
,

25 l Acido sulfurique
1,5 g Diphénylamine

3,500 kg Fluorure de sodiuo

50 Erlens250 cc c?l large
5Q· Vorrès de EtOntrc ~ 60 LJD

50 Barreaux d'agitateur Qagnétique L=45QD ~ 8DQ

2 Pipottes 10 cc
2 Eprouvettes 20 cc graduées

2 li 200 cc "

F 543
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!
.! MODE OPERATOIRE
!

! !
! SOLS !
! !
t f

; Carbone Organique !
,Méthode Walkley et Black !
! . !

F 541

l ATTAQUE

prendre lléchantillon broyé }à 0,1 mm et peser la quantité indiquée
sur la feuille d'analyse.
La prise dlessai est placée dans des erlens de 250 'cc à col large.
Puis les erlens sont· alignés sur une planche (pour éviter un refroi­
dissement de la base) et Iron mesure, avec Urie pipette :', dans chacun,
10cc de b~chronate de potassiuo. Ensuite on ajoute, avec une éprou­
vette, 20 cc' d'~cide sulfurique concentré. Ajouter un er1en ne ren­
fermant pas dl échantillon qui servira de "blanc".
Ces 2 réactifs sont ajoutés en versant le long des parois de ller­
len de façon à entrainer les petites fractions d'échantillon pouvant

- y adhérer.·

- Couvrir d'un verre de Qontre; agiter; laisser reposer 30 oin.(oinu~r5)

II TITRAGE du SEL de MOER
5 ninutes avant la fin de l'attaque, placer dans un erlen de 250 cc,
10 èc, très exactcnent nosurés, de la solution N de bichroQa~e de po­
tas·siUD.; Ajoutor 180 cc dl oau et 40 cc d'acide sulfuriquè au t, puis

une mesure de fluorure de sodium (3 g env.), 5 gouttes de diphény­
lamine et titrer avec le sel de !VIohr jusqu'à virage du Violet au
Vert clair.
Inscrire le résultat de ce titrage dans la colonne "Titre du':':el de

Mobr".

III DOSAGE _..
_ Après 30 minutes dla~taque ajouter, dans chaque erlen,:... 200 cc d'eau

bidistillée (mesurés à l'éprouvette); bien agi~er.

- Ajouter alors environ 3 g do fluorure de sodium (une mesure) puis
5 gouttes de diphénylaoine et titrer avec la solution de Sel de
Mohr jusqu t à virage du Violet au vert clair. Effectuer de la m~me

façon le dosage du "blanc".
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PRINCIPE

GENERALITES SOLS

Carbone Organique
Méthode .Anne

,.carbone.

Oxydation sulfo-chro;:liquG à chaud par une quantité de bichrooate
exacteoent connue.

L.'attaque est cOl1.duite sous réfrigérant à reflux pour éviter la
concentration de l'acide sulfurique et éviter sa dissociation en S03

qui serait oxydant.

L'excès de bichronate est ensuite dosé par une solution de fer
ferreux (sel deoohr) environ N/20 en utilisant la diphénylaoine conne
indicateur de fin de réaction. On opère en présence de NaF qui cODplexe

les ions ferriques afin do n'ôtre pas g~né pour ~eur c~uleur jaune o­

rangé.
Le titre de la solution de fer ferreux est vérifié chaque jour .

avec er207K2 N /10.

Le' titre en carbono de la solution de bichronate est corrigé par

le facteur 100 pour tenir coopte d'éventuelles formes sous-oxy~ées du
97,6 .

La prIse d'essai est fixée, d'après la teneur en Azote, de façon

telle que la proportion de bichrooate réduit soit coopriee entre 10 et
70%du r8actif mis en oeuvre. ( Voir à ce sujet le tableau au t~te do
chapitre).

REPETABILITE
4 éoban~illonsanalysés 7 fois à dos époques différentes, on donné les
écarts-type :0,61%° pour une tonour Doyenne de 17,75 0/00

0,93%° Il " " 31,54 0/00

0,29°/0.0" 11 " 7,92 0/00

0,'38%° Il " "" 2,65 0/00

RENDEMENT
dépend de l'iQportance de la raope d'attaque. Un opérateur peut,

avec une installation à 5 postes , effectuer 20 analyses par jour.

F 539

260



29/32

Mittériel

PRODUITS et MATERIEL NECESSAIRES pour 1000 DETERMINATIONS à cette cadence

~~~~~~~ 1 "kg Bichromate de potassium

2,500kg Sel de Mohr

20 1 Acide sulfurique

3,500kg Fluorure de sodium

1,5 g DiphénylmJine

300 g Billos de verre ~ 4 ~

40 Ballons fond rond 250cc col rodé 29/~2

6 Réfrigérants à boule rodage inférieur

25 Fioles jaugées 200 cc

2 Pipettes jaugées de 10 cc

2" " 50 cc

. 1 " " 20 cc

25 Erlons 250 cc à col large

20 Barreaux magnétiques L = 45 on, ~ "8 mm

1 Eprouvotto"graduée 20 cc

F 540
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Carbone Organiques

( méthode Anne )

PRISE D'ESSAI

J.Vléthode
1

dtAn~lyse; SOLS
c'. ,Matières Organiques

!
!
!
!------------

Peser 1 à 5 g. de prise d'essai, selon les indications reçues, dans
des ballons de 250 cc à col rodés 29/32. Ajouter, avec une pipette, ','
10 cc de solution de bichromate de p~tassium à 8% très exactement mesu­
rés. Ajouter 5 à 6 billes de verre. Graisser le col des ballons en d~­

posant, sur la partie rodée, 2 à 3 gouttes d'acide sulfurique concentrE
RF : ne jamais utiliser de graiss~.

ATTAQUE

Fixer les ballons sous les réfrigérants à reflux
Brancher la circulation d'eau

- Verser par le haut du réfrigérant 15 cc d" a~i.de sulfurique concentré
RF, mesurés avec une éprouvette de 20 cc ~ ne pas rincer avec de Itef
Chauffer jusqu'à ébullition

- Maintenir à ébullition durant 5 minutes
Laisser refroidir

- D'un jet de pissette, rincer le réfrigérant
- Enlever le ballon d'attaque (rincer le rodage du réfrigérant)
- A l'aide d'un petit ento~~oi~, transvaser le contenu du ballon dans

une fiole jaugée de 200 cc. Les billes de verre restent dans l'enton­
noir. Bien agiter; mettre au-' bain refroidissant

- Quand la solution est froide, compléter le volume au trait de jauge
avec de l'eau bidistillée. Bien agiter.

DOSAGE

- Prélever 50 cc de solution d'attaque dans un erlen de 350 cc
Diluer à 150 cc environ
Ajouter 1,5 g environ de fluorure de sod.ium ( une meEure) puis 3
gouttes de solution de diphénylamine

- Titrer avec le sel de mohr~N/5 jusqu'à virage du bleu fonce au verl

TITRAGE DU SEL DE MOHR - ~_~ff~2!~~~_2h~~~~_~~~-~~-~~~~_!~~E~_~~~_!~~a~2~
- Prélever , très exactement avec une pipette, 20 cc de bichromate-ae-~

potassium N /10, les placer dans un erlende 350 cc, ajouter 8 cc dla~
cide sulfurique au 1/2. Diluer à 150 cc environ. Ajouter 1,5 g env.
de fluorure de sodium, ,puis 3 gouttes de solution de diphénylamine.

-Titrer avec le sel de Mohr~N/5 jusqu'à virage du bleu foncé au vert
Noter le chiffre dans le cadre latéral prévu sur la feuille d'analys

ESSAI A BLANC- ! eff~~~~~r_~ye~_2ha~~~~~~~!~_~t~1t~~u~~
- Dans un baIYon a coI roae, placer 10 cc ae o1cnromate de potassium

à 8%. Opérer ensuite comme il est expliqué pour les dosages dans le
échantillons. Noter le résultat dans le cadre latéral prévu sur la

F 316 feuille d'analyse
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!
!MODE
1,

!
OPERATOIRE!

!
SOLS

C
Minéralisable

pièce où il n'y a pas de bec de gaz allumé, ni de fumée de ciga­
rette, ni vapeurs quelconques.

ATTENTION toutes les opérations suivantes doivent ~tre effectuées dans une
1

l DIGESTION

Peser 100g de terre fine dans un becher de 250 cc.
- Ajouter 100 g de sable "pour 'percolations" et bien mélanger.
- Dans un qocal de 11. à fermeture hermétique, placer un becher

de 100cc, forme haute.
Répartir le mélange sol + sable tout autour du becher.

A partir de ce moment, jusqu'à la fermeture du bocal, opérer très ra­
pidement :

Introduire dans le becher, avec une burette,20cc de Solution de
N OH N/5-
8~ouiller aussitnt le mélange sol + sable avec la quantité
d'eau correspondante à l'humidité équivalente ( différence
entre humidité à pF 2,5 et hmnidité à 100°), indiquée sur la
feuille d'analyse.

Laisser tomber l'eau goutte à goutte en hmûectant le mélange du
mieux possible.

Attention, pendant cette opération, éviter de diriger, sur le bocal,
le' souffle de sa respiration.

- Fermer aussitÔt le bocal et le placer, dans l'obscurité, à la
température de 25 à 28°- (pièce non climatisée).
Laisser reposer 7 'jours.

II DOSAGE.
Ce délai écoulé, ouvrir le bocal,retirer ausEitÔt le becher,
ajouter 3 gouttes de Phénolphtaline et titrer par HCl N/10
jusq'à virage du rose à l'incolore.

Ces opérations doivent être effectuées très ra~idement et avec
les mêmes précautions que lors de la mise à digestion.
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CHAPITRE III

Matières ~Jnigues

Nous appliquons l'une des 3 méthodes suivantes :

- une néthode rapide par oxtraction globale au pyrophosphate de So-
------------------dium. à pH voisin de "10.

- la méthodo classique (Duchaufour Précis de Pédologie) par extractions
--------------------successives : pyrophosphate à pH 7

- pyrophosphato à pH 10

- soude à pH 12

cotte Qéthode ayant toUjOtŒS 6té appliquée après une séparation den­

siD.étrique, elle est appelée "r-1atièros Huniques sur la FraotJ.6n Lour­
de".

- .J.jL.ng.1lY~~l!l.§j;ll.9il..~L ..:p.~l:L :

- extraction à l'acido phosphorique 2 M
- puis extraction à la soude N /10

méthode plus complète Dais plus longue.

Quelle que soit la "méthode utilisée, nous pouvons effectuer
ces analyses soit sur la terre totale

soit après élimination, par séparation densinétrique

à D = 1,8? des débris végétaux non humif~és.

" Quelle que soit la méthode, des prélèvements sont prévus 'pour
la séparation ultérieure, par électrophorèse des diverses formes
d'acides huoiques.
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GENERALITES SOLS

, Mt·"i a leres
iExtraction
!

H . 1UDlques .,
au Pyrophosphat~

!

PRINCIPE
Les matières hœ~iques'totnles du sol sont extraites par une so­

lution de pyrophosphate de sodiw~ 0,1 M.
Sur une partie aliquoto de cette solution, 'les "Matières Humiquos

totales" (M.H.T.) sont dosées par une oxydation sulfochroI:lique.
Sur une autre partie aliquote, les "Acides HULliques" (A.H.) sont

précipités par S04 H2, s~pnrés, redis sous dans la soude et dosés de la

Ll~m~ façon que M.H.T.
Les acides fulviques représentent la différence entre les 2 dosage

M.H.T. - A.H. = A.F.
Tous les résultats sont oxprmmés en Carbone' 0/00.

REPETABILITE
4 échantillons orrl été analysés 10 fois à des intervalles de plusieurs

~ois, répartis' sur une période de 2 ans t; Nous avons obtenu les é­
carts-type suivants : (tout'es les valeurs sont exprimées en Co / 0 °)

Matières HuI:liques Acides Hur.liques Acides Fulviques
Totales ' , (par différence)

Valeur écart Valeur Ecart Valeur Ecart
moyenne type moyenne type moyenne type

Bchan,;.. X 4,12 0,34 1,69 0,21 2,43 0,20
tillons U 5,75 0,39 2,49 0,11 3,24 0;29

z '3,25 0,25 1; 89 0,08 1,42 0,16
T 9,18 0,40 4,57 0,14 .4,61 0,44 t

RENDEMENT

Un opérat eur peut effectuer 4 séries de 12 échantillons par serJ.aine.

F 544
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J.\latériel

MATERIEL SOL S

Dosage des
Matières humiques totales

- l agitateur rotatif
- l centrifugeuse
- l étuve réglée à. 60°
- l burette automati~ue

- l zipette 10 ml
- l pH mètre
- l agitateur magnétrque + barreaux
- 24 tubes en inox de 275 ml + 24 bouchons caoutchouc
- 24 tubes en polyéthylène de 275 ml
- 24 tubes en polyéthylène de 100 ml
- 24 entonnoir s ~ 76 mm tige courte
- 24 filtres rouges 0 125 mm
- 24 erlens de 200 ml
- 50 erlens de 250 ml large ouverture
- l jeu de pipettes de 5 à 100 ml

Prodùits pour 1.000 échantillons

,

F 23

- Pyrophosphate de Sodium R.P.
- Sulfate de Sodium R.P. anhydre
- Bichromate de Potassium R.F..

Fluorure de Sodium R.P.
- Diphénylamine
- Sel de Mohr R.P.
- Acide sulfurique co'ncentré h. P.
- Soude R.P.
- Piltres rouges (rapides) fll 125 mm

5 kg
l kg
l kg
6 kg
l g
4 kg

35 kg

l.OOO

(environ 12 1.)
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,
i

SOL S 1
1
1
1

Dosage des :
Matières Humiques Totales!

1,
: PREPARATION DES REACTIFS,
---------------'-----~---~------I-

A. - Solution de pyrophosphate de Na 0,1 M (pH voisin de 10)

Préparer 5 litres de solution : peser 223 g de Pyro­
phosphate de Na (10 H 0) R.P. dans 5 litres d'eau permutée.
(Après dissolution to~ale vérifier le pH qui doit ~tre com­
pris entre 10 et 10,3)

B. - Solution sulfochromigue à 2~

Préparer environ 2 litres de mélange. Peser 40 g de
bichromate de potassium R.P., les transvaser dans un bécher
de 3 litres forme haute. Ajouter à l'éprouvette 1.000 ml
d'eau permutée. Placer le bécher dans un évier contenant de
l'eau. Ajouter très lentement et en remuant avec un agitateur
de verre, 1.000 ml d'Acide sulfurique concentré R.P. Atten­
dre que ce mélange soit bien refroidi pour le transv.aser dans

·les flacons.

C. - Solution de Sel de Mohr environ 0,2 N

Préparer environ 2 litres de solution : peser 157 g de
Sel de Mohr R.P.• , les transvaser dans un bécher de 3 litres
Ajouter 1960 ml d'eau permutée et 40 ml d'Acide sulfurique

à l'éprouvette. Homogénéiser avant de transvaser dans les:
flacons •

•
D. Solution de bichromate N

Peser très exactement 49,04 g de bichromate de Potas­
sium R•.t'. séché à l'étuve à 105 0 C. Les dissoudre dans de
l'eau bidistillée. Jauger à 1.000 ml.

E. - Solution d'acide ~ulfurigue environ NilO

Pour un litre ajouter 2,7 ml d'acide sulfurique concen­
tré à 1.000 ml d'eau permutée. Homogénéiser.

F 24



Pour un litre 1 dissoudre 4 g de soude en pastille dans
1.000 ml èt t eau permutée.

F 25

•
Dissoudre 0,5 g de diphénylamine dans 100 ml d'acide

su.lfurique concentré •
Verser doucement cette solution dans 20ml d'eau bidis­

tj.llée. Bien mélanger. Transvaser dans un flacon coloré comp­
te-gouttes.
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r-----------------------.-- . _r , r
r r r
1 r-'lODE OPERATOIRE 1 SOL SI'
r .• _.1______ 1

1 Dosage des i
, Matières Humiques Totales r
! !

Chaque série compte J~ échantillons.
1.- Extraction- ---

- nne pri.se de terre comprise entre 5 et 20 g, (suivant la
richesse en carbone) broyée à 0,1 mm, est placée dans ttn
tube en Inox de 275 ml.

- aj onter ,\ la pipette lùO ml de solution de PyropY:l.osphate
0 9 1 M

- }l'lermer le tube et agi ter 2 heure s à l'agita telllr rotatif.
,... Laisser en contact une nuit et agj.ter de nouveau 5 min1J.-·

tes avant de procéder à la centrifugation à 3.000 t/min.
pendant 15 minutes.

- Filtrer le liquide surnageant sur filtre rapide dans un
erlen de. 2ùO ml.

II. - Eliminê-....0·on. de..J' argj.;l;-_~

- Dans un tube de polyéthylène de 275 ml peser l g de
SÙ

4
Na2 ajouter le filtrat précédent. Bien dissoudre et'

attendre au moins 4 heurœs que l'argile se déposè.
Centrifuger 5 minutes à 3.000 Tours/minute

- Décanter dans un erlen de 200 ml

III. - l'JQsage des JYIatières Humiques Totales

- un prél~vement compris entre 10 et 40 ml du filtrat pré­
cédent est placé dans un erlen de 250 ml large ouverture.
(le prél~veQent est choisi en fonction de la ri~hesse en
matjères humiques)

- l'erlen est pl,J,cé dans 11 étuve à 60° ~usqu' à évaporation
totale du, liquide.

Blanc---
- Ajo"tter à la zipet·j;e 10 ml de la solution de Cr20

7
K2 ,

à 2 % sur le résidu sec.
- Placer un 'Petit entonnoir et une bille de verre sur le

col de l'erlen.
- Porter sur une plaque chauffante à 220° environ.
- Naintenir l' ébulli t~. on exactement 5 minute s, comptée s à

partir de la première goutte de condensation tombant de
la tige de l'entonnoir.

- Sortir de la plaque chauffante. Rincer l'entonnoir et
la bille.



- ajouter 200 ml d'eau permutée

3 g environ de fluorure de sodium
- 5 gouttes de diphénylamine

Doser par le Sel de Mohr 0,2 N

sous pH mètre, les acides Humiques av~c

jusqu'à. pH 1;'2

Sur le filtrat rçstant
ou 50 ml et le placer
de 100 ml.

- précipiter
S04H2 1/2

faire un prélèvement de 40
dans un tube en polyéthYlène

- laisser r<jposer 4 heures mil1imum.
centrifuger 5 minutes à 6.000 tours/minutes

- jeter le surnageant (acides fulviqueE!)
- rincer le culot avec 20 ml d'acide sulfurique NilO
- centrifuger et j ·..:ter le liquide de lavage
- rincer le culot avec 50 ml d'eau distillée
- centrifuger et jeter lleau de rinçage
- le culot des acid.es Humiques est redissous dans

10 ml de soude NilO
- Cette:: solution est transvasée dans un erlen de

250 rll large ouverture et mise à < sécher à. 11 étuve
à 60° .

BLANC_._-
JJans un erlen on met 10 ml. de JlJaOH NilO que l'on'
met à sécher avec les échantillons et sera. dosé·;
comme les échantillons

- J~e dosage des acides Humiques est le même que celui
des matières Humlques totales.

TEllLOIN---
Titrer l~ Sel dG Mol1.r p.~r. la .solutton Cr;>Oz K?N
pr(~ndre :J ml d'~ Cr

2
0 J(2N aJouter 200 mI Cl'eaû .

3 ml d'acide sulfuri1ue èoncentré,·3 g de fluorure
5 gouttes de diphénylamine, faire le dosage comme
pour les échantillons •

.V.":.Calculs

l ml de la solution de Sel de Mohr N correspond à 3mg de
Carbone.
l ml de la s,olution de Sel de Mohr 0,2 N correspond à

3 mg de C x 0,2 = 0,6 mg de Carbone

V nombre de cc de la solution de Sel de.Mohr pour le Blanc
'V' nombre de cc de la solution de Sel de Mohr pour llessa~'
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Poids de terre Gn g correspondant au prélèvement

VI. - Remargue§.

Le ra~port sol/sobltion est bon lorsque les 3/4 mini­
mum de la ,solution d'extraction sont utj.lj.sés pour les deux
dosages 1 si cette proportion n' est pas r(~spectée il faut di,..
minuer la prise de ·i~erre.

Pour que l'oxydation SI effectue da.ns les. me.:i.lleures
conditions,le r~pport or20'].K2:r:'édnit/Or207K2 en excès 1 doit
être comprlS enure 0 16 e~ ~165 •.

rroutefois l'expérience montre:; que les limites sont
plus larges

- la teneur en Carbone des Acides Fulviques s'obtient"par
différE:mce:

o 0/00 .A.P. = 00
/00 b..H.T. - 0 0/00 A.H.

le coef:t'ic:tent cl' humification est

!!:..Loo des l'vl.T.rL~~L = Carbone humifié %
o 0/00 total

BLAN..9.

Dans un erlen on i"ait un pr~;lf3vement de 100 ml de la
solution de pyrophosphate de Na 1 on ajoute l g de S04Na2

Sur cette solution faire un préIC:;vement égal au maximum des
prélèvements pour le dosage de M.H.T. Mettre à sécher à l'étu­
ve~ dos~r en même temps ~ue les échantillons.

274
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SOL S

1
1

-1'
1
!

GENERALITES
NATERIEL ET PRODUITS

-----------,
1
1
1
1
1,

1. - J'rincipe

Matières Humiques
sur la Fraction

; 1
TotFo.1esl
lourde 1

Sur un échantillon de culot de sol broyé à 0,1 mm
(voir méthode de séparation densimétrique), on fait agir
successivement des solutions d'extractions dont le pH varie
de 7,0 à 12,0. Les deux premières extractions (pH 7 et pH 10
donnant généralement dGs quantités asse?, faibles de Matières
humiques totales, on les regrQupe pour travailler sur des
volumes de solution plus importants. Sur chacune de ce~ ex­
tractions (soient pH 7 +' 10 et 12) on dose les ~'J.atières hu­
miques totales et les acides Humiques pàr la méth<Jde classi­
que (oxyd::;~tion sulfochronique). On trave"ülle sur des quanti­
tés de sol assez importantes, ce qui permet sur les solu­
tions dl extractions restantes de préci':üter les Acides Humi­
ques et d'en faire l'électrophorèse.

II. --Matérie~

Les séries sont de 12 échantillons.
- plaque chauffante
- l agitateur rotatif
- l centrifugeuse à 6 pots de 275 ml
- l étuve réglée à, 60°

l burette automatiqu0
- l zipette de io ml
- l·pHmètre
- l agitateur magnétique + barreaux
- 12 tubes dG centrifugeuse en Inox de 275 ml + bouchsns

de caoutchol.:te
- 24 tubes de ci:mtrifugGuse en polyéthylène de 271) ml

+ bouchons
12 erlens de 500 ml
~2 erlens de 200 ml

- 12 entonnoirs ~ 100 mm tige courte
26 .erlens dt? 250 ml large ouverture
26 entonnoirs ~ 70 mm tige courte
billes de verre.

II. - Profulits -pour 1.000 échantillons

48

Pyrophospnate de Sodium RP 20 kg
Sulfate de Sodium anhydre RP : 20 kg 277



, 49

- Chlorure d~ Sodium RP : 4 kg
Bichr~)mate de Potassium RP 2 kg
Fluorure de Sodium RP 12 kg

- Diphénylamine : 2 g
- Sel de Mohr hP : 8 kg
- Acide SulfuriQue concentré : 70 kg (environ 26 litres)

Acide Chlorhydrique concentré : l litre
- Soude RP : l kg
- Filtres rouges ~ 185 mm : 1.000

~78



PREPARATION DES
i

REACTIS l
J
f

SOL S

j)1atières Humiques Totales
sur la fraction lourde

F 50

i
!
1
r
!----------------'-

Sqlution A pyrophosphate de sodium 0 9 1 M + S04Na2 7~S ~

à pH 7,0
Préparer 5 litres de solution : peser 223 g de

pyrophosphate de Na (10 H20) les àissOlldre dans 5 litres

d' eau. II/Lettre sur un agitateur m;:l,gnétique et ajouter par
par petites fractions .375 g de S04Na2 anhydre. Ajuster

le pB à 7 9 0 avec S04H2 au 1/2

Solution B pyrophosphate de Sodium 0,1 M à pH 10,2
Préparer 5 litres de solution: peser 223 g de _

pyrophosphate de Na . Les dissoudre dans 5 litres d'eau.
Contr~18r le pH qui doit ~tre compris entre 10 9 0 et 10 9 3

Solution C : NaOa NilO à p~ 12 9 0
Préparer 5 litr~s de sobltion : peser 20 g de

soude en pastilles 9 les dissoudre dans 5 litres d'eau.
Contr~ler le pH qui doit ~tre compris entre 11 9 7 et 12,0

'1.

Les autres réactifs sont les m~mes que pour la. méthpde
d'extraction simple des M.atières Humiques Totales.



1. - Extracttol}.s

----------1,
1 I"'fODE OPERATUIRE
1
1

-------.-.,'.-
1
1

SOL S 1
1----------1,
1

Matières Humiques Totales 1
sur la fraction lourde ,

j

Peser entre 10 et 40 g de Culot broyé à Oyl mm (sui­
vant sa teneur en Carbone Total) - cf. graphique nO 3

JJes placer de.ns un tube en Inox de 27'5 ml avec 200 ml
de la solution d'extraction A (mesur~s à la pipette)

- fermer le tube et mettre une heure sur l',agitateur
rotatif
centrifuger 10 mi.nutes à :3.000 tours/minute
filtrer le liquide snrnageant sur un filtre rouge
~ IB5 mm dans un erlen de 500 ml (extraction A)
remettre le culot en suspension avec 2uO ml de la so­
lution d'extraction B
fermer le tube et mettre 'me heure sur l'agitateur
rotatif
centrifuger 15 minutes à 3.000 tours/minute
filtrer le liquide surnageant sur le même filtre et
dans le m<?me erlen que A. On obtient environ 400 ml
de mélange A + B
remettre le culot en suspension avec 200 ml de la so­
lution d'extraction C
procéder comme pour les deux premières extractions
fjltrer le liquide surnageant sur le même filtre mais
dans un erlen de 2UO ml (extraction C)

II. - 13éparation d~~ l'a~

a) Dosages chimiques
- Peser 2 g de sulfate de Sodium dans un'tube de centri­

fugeuse en polyéthylène de 27"' ml. AjolJ,ter à l' éproù­
vette 200 ml d.u mtlange des filtrats A + B
Dans un autre 'tube en polyétbylRne peser l g de S0t;Na2
aj outer à l' é19rouve-:~te 100 ml du illtrate. I,orsque;
l'argile est -bien déposée 9 (environ 4 heures) y cent]'i­
fuger 10 minutes ~t j. UOO tours/minutes. :Uécanter les
filtrats dans des erlens. .
ProcécLer C0 1;lme po,,!, la méthode à une seule extractiqn

- un prélèveuent pour dos~r les Matières Hllmi~uE

Totales :
- un autre prél~vement o~ sont précipités les;

Acides Humiques (pH compris entre lyl et 19~)
lavés ruaissous et dosés .

Pour u.n échantillon on a donc: l dosage :~'j. 'f.T. CA + ~3)

280
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Calculs

l dosage A.~. (A + B) - l dosage M.R.T. (C)- l dosage A.H.
(C)

b) Solutions pour électrophorèses
- Sépdrer l'argile cO·::'Jme pour les dosages chimiqu~s­

rqais remplacer le sulfate de Sodium par du chlo~

rure de Sodium (l'ion Cl- s'élimine plus facile~

ment que 80"4 au cours des lavages)

Sur les filtrats restants (A + B et C) précipiter
les Acides Humiques â pq 1~2 avec CIR 1/2
Laver les acides humiques obtenus avec CIR N/IO
Faire un dernier r:inçage à l'eau .
Redissoudre les acides J.lumiques dans NaOH N à rai­
son de l-_~.5._.!!!& de Carbone dO/::i A.H. Pgr nil de
N~..oli.liJ (faire le calcrLl à partir du 700 d'A.H.
obteml par le dosage chimique)
Lorsque tous les A.H. sont bien redissous, centri­
fuger 5 minutes à 2.000 tours/minutes pour élim~­

ner le peu d' nrl-;ile q"tJ.i pourwoit rester en suspep.­
sion. .
Transvaser cette solution d'A.ij. dans de petits'
tubes à hémolyse
J301.lCher et conserver au réfrigérateur (environ
l mois)

BLANCS
Comme pour la méthode à "tille seule extracti on fai­

re un blanc avec les solutions d'extraction A + B et
sur la solution d'extraction C

Ils sont les mêmes que pour la méthode à une seule ex­
traction (1 ml de Cr207K2 0,2 N oxyde 0,6 mg de Carbone) .

F 52

Remargues

Sur le culot restant llne seconde extraction avec 200
de sollltion C "peut être faite.

Si la rap~~rt sol/solution a été bien choisi~ cette
deuyième extraction donna des résultats tr~s fRibles.

Le rn~port sol/solution d'e~traction ne doit pas être
inférieur à 1/5 (40 g/200 ml)

. 281
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GENERALITES . SOLS

Huous
Méthode DABIN

PRINCIPE
- Un prétraitement à l'acide phosphorique 2 M perQet d'extraire les

acides fulviques libros, en séparant les débris végétaux non hurùfiés.

3 traiteoents successifs de 30 min. chacun sont suffisants pour extrai·
re la quasi totalité des acides fu1viques--"libres".

- Après lavage à l'eau (3 opérations successive~ de 15 min. chacune),

on opère .une extraction à la soude N/10,en 3 npérations de 6 h.
chacune.

- On effectue sur les matières huniques extraites à la soude, la,sépa­
ration acides humiques / acides f~viques et le dosage séparé des
acides fulviques libres.

- Le carbone restant dans l' "hmline" est égaleIJ.ent dosé et 1 f on effec­
tue le bilan de ces divers dosages et du carbone organique total.
Ce bilan est généraleoent négatif de 10 à 20%.

PRISE d'ESSAI
Utiliser le tableau établi pour la oéthode précédente.t1Humus par
extractions successives".

REPETABILITE

Lorsque cette oéthode a été mise à l'analyse de série, nous avons ef­
fectué 6 analyses de 3 échantillons différents. Nous en avons tiré t. son
les écarts type ci-dessous. Toutefois, il faut bien rem.arauer :uece. ava~en~ •
là des résultats obtenus alors que les opérateurs n'aucune habi-
tude de cette méthode et Iton peut espérer, qu'après un certain roda­
ge, les écarts seront réduits.

Echan- 1 A F Libre A F extraits A H extraits Total Humus.
tillon NaOH NaOH Extraits

0°7°° Ecart 0°7°° ! Ecart 0°7°° ! Ecart 0°7 60 ! Ecart
type type type type

X ! . 1,27 0,14 2,48 0; 40 3;14 0;77 6 88- 0,72,
Z 0,95 0,05 1;30 0,17 4,83 0,06 7,08 0,16
T 2,13 0,06 4,91 0,82 8,56 1,1 0 115; 60 0,38

F 545
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N .B. Le~ différences les plus iDporta~tGs senb+ent pr~venir~ dè la sépa­
ration Aoides HUL1iques/acides Ftùviques pl1,1:,3' tot" que do lierirae"

\-

tion qui a une très bonne repétabilité.

'BJ:lNDmENT
Un opérateur peut èffectucr l'analyse de 12 échantillons par senmine,

PRODUITS et MATERIEL NECESSAIRES pour EFFECTUER 1.000 DETEm'IINATÎONS
Matériel_.....-.._-

Produits-..-_...--

12 tubes acier inox 275cc, pour centrifugeuse avec bouchons caout
12 tubes polyéthylène 200co 11 li "II c~ouo

12 tubes Il 100cc Il Il •

30 fioles jaugées 500 cc bouchées
15" "250 cc Il

15" "200 oc "
2 pipettes jaugées -5 cc

2" " 10 cc
2" il 50 cc
2 éprouvettes gra&uéos 50 cc

2" 11 100 00

2" Il 200 _cc
30 entonnoirs verre tige courte ~ 70 no

15 verres de montre ~ 70 mu
15 bechers 250 cc

15 bechers 400 cC
30 erlens 500 cc col large
30 erlens 250 oc col largo

15 boites à tare j~ 70 om
200 g billes de verre 0 4 mm

15 barreaux magnétiques l == 24mm - ~ 6 mm ­
1100 pilluliers 10 cc (type antibiotiques)
1100 sachets plastique 10 x 15 cm

50 flacons polyéthylène 250cc bouchés à vis
50" Il 500cc il Il

50 l Acide phosphorique 2 kg Soude caustique
2300 papier filtre "durci" !li 110 r;m

7 kg Sulfate de soude anl~dre

5 kg Chlorure de sodiun
10 kg Fluorure do sodiUL.1

2 g Diphénylaoine
20 l Acide sulfurique

6 kg Sel de Mohr
1 kg Bichromate de potassium

F 546
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PPcEPARATION DES
SOLUTIONS

SOLS

HUMUS
( Méthode DABIN )

ACIDE PHOSPHORIQUE-- 2 M

Mesurer 272 cm3 d'acide phosphorique, le plus exactement pos­
sible avec une'éprouvette de 500 cc~ Verser dans un ballon jaugé de
2 1. Compléter avec dG l'eau bidistilléé. Bien agiter; conserver en
flacon de verre. Graisser le bouchon avec une goutte d'acide
phosphorique concentré.

SOUDE/l.-' N/10

Peser 8 go de Soude Caustique dans un becher de 400 cc, ajouter
de l'eau bidistillée en agitLUlt constamment; Quand la solution est re~

froidie, passer en ballon jaugé de 2 1. " Compléter avec de l'eau bidis­
tillée. Conserver en flacon de verre avec un bouchon de caoutchouc ou
de plastique.

SOUDE 104-' N

Peser 400 g. de soude cnustique dans un becher d~ 2 ~. Verser
dessus, en agitant constamment, 0,800 l. d'eau bidistillée. Quand la
solution est refroidie, passer en fiole jaugée d'un litre et compléter
• Conserver en flacon de verre bouché caoutclliouc ou plastiqueo

SOUDE-vN

Mélanger 50 cc de soude 10 N avec 450 cc d'eau bidistillée~
Conserver, en flacon de vorre 'bouché caoutchouc ou plastique.

ACIDE SULFURIQUE AU 1/2

Placer 500 cc 'd'eau bidistillée dans Q~ becher de 2 l~ verser
avec récautions et en aFitant constamment, 500 cc d'acide sulfurique
concentre. Me tre a refroidir, puis conserver en flacon de verre bou­
chéémeri. Graisser le b2ucho~ avec une goutte d'acide sulfurique con­
centré.

AC~DE SULFURIQUE AU 1/4

Mesurer 50 cc d'acide sulfurique au 1/2, verser dans 50 cc d'eau
bidistillée en agitant constamment. La~s~er refroidir, puis conserver
en flacon de verre bouché émeri. Graisser le bouchon avec une goutte
d'acide sulfurique concentré.

ACIDE SULFURIQUE /V N/1 0

P 317

Placer dans un becher de 1 1., environ 700 cc d'eau bidistillée.
Verser dedans, lentement (avec une burette), en agitant constamment,
5,5 cc d'acide sUlfurique concentré. Laisser refroidir pUis tranav~~er,
en fiole jaugée de 21. . 4



· . .1..•
Co~server en flacon de varre bouché émeri. Ne pas mettre de gra~sse

sur le bouchon.

ACIDE CHLORHYDRIQUE AU 1/2

Mélanger 500 cc d'ncide chlorhydrique concentré avec~500 cc d'eau
bidistillée.

ACIDE CHLORHYDRIQ.UE AU 1/(t.,

Mélanger 50 cc· d'acide chlorhydrique au 1/2 avec 50 cc d'eau
bidistillée.

ACIDE CHLORHYDRIQUE,\/ N/1 0

Dans·un ballon jaugé de 2 1., verser avec une burette, 33,4 cc
d'acide chlorhydrique au 1/2. Compléter le volume à"2 1. avec de l'enu
bidistillée.

SOLUTION SULFOCHROMIQUE à 2 %

Préparer env. 2 1. de mélange. Peser 40 g. de ·bichromate de Po­
tassium R.P., les transvaser dans un becher de 3 1. forme haute. Ajou­
ter 1.000 ml. d'eau permutée. Placer le becher dans un évier conte­
nant de l'eau. Ajouter très lentement et en remuant avec un agitateur
de verre, 1.000 ml. d'acide sulfurique concentré R.P. Attendre que le
mélange soit bien refroidi pour le tr~ns~"ser dans les flacons.

SOLUTION DE SEL DE MOHR./V 0,2 N

Préparer env. 2 1. de solution: peser 157 .g. de Sel de Mohr
R.P., les transvaser dans un bechar de 3 1. Ajouter 1.960 ml d'eau
permutée et·40 ml. d'acide sulfurique à l'éprouvette. Homogéneiser
avant de transvaser dans les flacons.

SOLUTION· DE DIPHENYLMUNE

Dissoudre 0,5 g de diphénylQruine dans 100 01. d'acide aulfuri­
que cencentré • Verser doucement cette solution dans 20 ml d'enu bi­
distillée. Bian mélanger. transvaser dans un flacon coloré.(c<:>mpte­
gouttes.)

286
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MODE'OPERATOIRE' ! SOLS !
! !-----------:,:------------'.
• HUMUS
'(Méthode DABIN)

. - On opère sur la terre séchée à l'air et broyée à 0,2 mm •
- Les séries d'analyses sont de 12 échantillons' •

, . \

l - PRETRAITEMENT PHOSPHORIQUE (feuille de travail ,(1) " "
Prélèvement de Itéchantillon ' J

- L'échantillon est prélevé avec les précautions habituelles:
La totalité du sachet étant versée dans un plateau, la poudre est soi­
gneusement mélangée, étalée et l'on prélève sur toute l'épaisseur de la
couche selon les médianes et diagonales.

. - Peser le poids d'échantillon indiqué dans ,la colonne P.E. de la
feuille de travail - placer le sol dans un tube de centrifugeuse (de
200 cc) en plastique. )

Traitements acides
- Ajouter dans chaque tube 100 cc d'acide phosphorique 2 M.
- Monter les tubes sur l'agitateur et faire tourner durant 30 mn.
- Pendant llagitation,prépare~une série de' fioles jaugées de 500 cc

placées sous un banc de filtration~- préparer au-dessus des entonnoirs
de ~ 70 mm garnis de papier filtre durcis. (Prolabo ~, bande grise ou .
Schleicher et Schftll nO\.. 1507) de ~ 110 mm - ces entonnoirs sont recou­
verts de verres de'montrè~

, ~ - Après .: .;;::: 30 minutes d 1agitation les 6 premiers tubes sont centri-
fugelS 15 minutes à 5200 t/mn.

- Décanter alors le liquide clair sur les entonnoirs au-dessus des
fioles correspondantes en prenant garde à ne pas perdre de sol. Le papier
filtre ne doit arrêter que des matières Végétales (fractions légères) 1

- Cocher sur la,feuille d1analyse le cadre correspondant à cette
opération.

- Ajouter aussit8t dans les tubes 100 cc d'acide phosphorique 2 M.
- Pendant la filtration, on a opéré la centrifugation des 6 autres

tubes et on les déc~~e sur filtre de lam~me manière.
- Opérer une 2.... agitation de 30 minutes suivie de centrifugation

et décantation dans les m~mes fioles de 500 cc •
. - Opérer ensuite un 3~ traitement de l~ m~me maffière. " '

Lavages à' l'eau -,Ap~ès'cG 3~ t~aitemGnt acide êt la 3- décantation sur filtre
ajouter dans chaque tube 70 cc d'eau bidistillée.

- Agiter pendant 15 minutes, puis centrifuger 5 mu à 3000 t/mn et
décanter la solut~gn aqueuse dans un bécher de 250 cc forme haute •

- Opérer un 2- lavage de la m~me façon - puis un 3~. Décanter les
solutions aqueuses dans le même bécher de 250 cc ~ ajouter 1 goutte
d'acide phosphorique concentré - centrifuger 15 minutes - puis décanter
sur filtre - le résidu de centrifugation est joint au 1er culot.

-"Enlever alors les fioles jaugées, les remplacer par des béchers
et._continuer à décanter sur filtre les eaux de lavage- la solution ,
s'écoulant de l'entonnoir doit ~tre à ce moment là, incolore et est jetée
si elle était brune ou marron foncé : prévenir le chef de laboratoire.

F 311



· . .1· .. .
Le papier filtre ne doit alors contenir que des débris.végétaùx. S'il
renfermait une certaine quantité de sol, il faudrait tout passer d'un jet
d~ pissette,(garnie dJacide phosphorique 2 M} dans un tube à centrifuger,
ajouter la quantité d'acide suffisante pour atteindre 50 cc. Agiter 5 mn
puis centrifuger 15 minutes à 3000 t/mn - La solution est alors filtrée
sur papier durci, et le culot de centrifugation est joint au résidu du

, traitement phosphorique.
- Dans tous les cas, si la colonne fractions légères de la feuille de

travail porte ·l'indication "0" (à conserver) les dépots retenus par le
filtre sont passés d'un jet de pissette dans un becher de 50 cc et sé­
chés à l'étuve à 60° - après séchage les fractions légères seront -pesées
puis recueillies dans un petitoÂJ.acon portant la mention "Humus méthode
Dabinj- Fractions légères, Ech 0 nO •• ~ Si la feuille 'do travail porte
l'indication ft X_II, les fractions légères ne sont pas conservées.

Les Solutions Phosphoriques sont complétées à 500 cc aveç de l'eau, soi­
gneusement agitées - une aliquote (voir feuille de travail 2 ou 2 bis)
est prélévée, placée dans un orlon do 500 cc à col large, mis à évaporer
dans l'étuve reglée à 60° -

II - TRAITEMENT NaOH N/1 0 (fecllle de travail f1\)
Extraction V

Les échantillons sont transférés dans des pots métalliques.
On ajoute dans chacun 100 cc de soude caustique Nj10 ef l'on agite

6 heures (se reporter au tableau de planning) -
Après ce temps les solutions sont centrifugées 10 mn à 5200 tjmn, P8~s
décantées sans filtrations dans des béchers de 400 cc portant les n--·
des échantillons.

On opère de la mÔme manière une 2eme puis une 3eme extraction ­
les solutions sodiques étant réunies par échantillons dans les béchers
de 400 cc -

Lavage
Un 1er lavage à.l'eau est effectué de la façon décrite pour les

traitements phosphoriques - en ajoutant, avant agitation, 1 cc d'acide
sulfurique au 1/4 - la solution est décantée après centrifugation dans
un bécher de 250 cc - on la neutralise par 2 cc de NaOH 10 N, puis la
joint aux 300 cc d'extraction sodique -

Le culot restant est conservé dans les tubes.
Floculation - Mise à Volume de la Solution d'Extraction

- Si la feuille d'extraction indi ue "Dos e seul" 12e et 1 e colon­
.!1§.), ajouter 4 g de sulfate de soude anhy re aux solutions r unies dans
les béchers de 400 cc, bien agiter, laisser reposer une nuit, filtrer
sur papier durci au-dessus d'une fiole ja~ée de 500 cc -
laver à l'eau chargée de sulfate de soude t1 g pour 100 cc) -
compléter au trait de jauge - bien homogéné~ser~. Sol2Q (i,) .
Le résidu, resté sur le papier filtre, est transféré d'un jet'~ pisset­
te dans le tube contenant le résidu d'extraction -

••• j •••
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- Si la feuille d'extraction indique "Dosage + Ele_ctro"phorèse"

(colonnes14 à 20)
Les .solutions réunies dans le becher de 400 cc sont passées en

fioles jaugées de 500 cc, s'il y a un résidu le passer également dans
les fioles -

Bien agiter pour homogénéiseT., puis prélever 200 cc dans une fiole
jaugée bien sèche, sans la rincer avec la solution.- ajouter 2 g de sul­
fate de soude anhydre, bien agiter, laisser reposer 24 h. - centrifuger
et filtrer sur papier durci, au-dessus d'une fiole jaugée de 250 cc ­
laver avec eau chargé'e de sulfate de soude/"_U g pour 100 cc) - compléter.
le volume avec eau permutée --~ SoIpn ~

Le résidu, sur filtre, est transfére d'un jet de pissette dans
le tube renfermant le culot diextraction o

Les 300 cc de solution d'extraction restants sont additionnés
de 3 g de chlorure de sodium - bien agiter - laisser reposer 1 nuit,
centrifuger et filtrer sur papier durci au-dessus d'une fiole jaugée
de 500 cc - layer avec eau chargée de 0hlorure de sodium--L1-g pour 100 cc)
compléter le volume avec eau permutée _...~ Sorgn ~ .
Le résidu sur filtre est transféré d'un jet de pi~sette dans le tube
renfermant le culot d'extraction et le résidu de le solQg ~ -

RUMINE
Quel que soit le mode de floqulation utilisé, on est en posse~­

sion d'un culot d'extraction auquel ont été joint un ou deux résidus
de filtration -

On complète le volume à 100 cc avec de l'eau permutée, on ajoute
1 cc d'acide sulfurique au 1/4, on centrifuge et filtre sur papier durci ­
on lave 3 fois à l'eau et transfère le culot dans une boite tarée qui

. est séchée 24 h. à l'étuve réglée à 600 - ..
Après séchage, le culot est pesée puis broyé à 100~ et mis en sachet
étiquetté "Humine Echantillon n O •••••• " .

···/.·g89F 313

13ï ... DOSAGE DES-ACID~S ~VI9~ EXTRAITS A Li!CIDE PHOSPHORIQUE
(feuilles de","Ctravâir-w ou (2 bis))

Une aliquote, indiquée sur la feuille de travail (colonne C ), est
soigneusement mesurée dans illl erleu de 250 cc à col large, et placée dans
une étuve réglée à 60 0 jusquià évaporation totale du liquide. .

... Ajouter ensuite 10 cc, mesuréo à la pipette, de la solution de sulfo­
chromique à 2% de bichromate de potassium o Placer un petit entonnoir garni
d'une bil~e de verre pour obturer l'erlen et porter à ébullition sur pla-
que chauffante. .

- Maintenir l'ébullition durant exactement 5 minutes comptées à partir
du moment où la 1ere goutte de condensation tombe·de la tige de l'entonnoir.

- Sorti~ de sur la plaque chauffante, rincer l'entonnoir et la bille.
- Ajouter 200 cc d'eau permutée, puis 3 go environ de fluorure de So-

dium (mesure) et 5 gouttes de diphenylamine.
- Titrer par le sel deMohr 0,2 N•. La solution passe du marron vert

sombre au violet puis au vert clair, l'apparition de cette dernière teinte
étant le point de virage.

~!~~(àpeffectuer avec chaque série )0
- lacer, dans.un erlen, 10.QC de sulfo-chromique à 2 %.
...

lIFaire bouillir puis ajouter les divers réactifs comme décrit ci­
dessus et titrer de la m@me façon.



· ..1..•
~!~E~~~_~~!_~~_Mo~ ( à effectuer avec chaque série )

- Mesurer très exactement , à la pipette, 5 cc de solution de çichromate
de Potassium N • Ajouter 200 cc d'eau, 3 cc d'acide sulfurique concen­
tré, 5 gouttes de diphénylnmine, 3 g. de fluorure de sodium et effec­
tuer le dosage COmme ci-dessus.

solution ~ et la placer dans

60° jusqu'à évaporation totale

IV SEPARATION DES ACIDES HUrrUQUES ET FlfiJVIQUES ® ~ ~
feuilles de travail 2 ou~ et ~

a) e~ vue du dosage (solution ~-l

~~!!~E~~_g~!~~~~_!~!~!~~_i_~~g~~~_)
Prélever une partie aliquote de la
un erlen de 250 cc à col large.

- L'erlen est placé dans une étuve à
du liquide o

Après évaporation, ajouter sur le résidu, 10 cc très exactement me­
surés de solution sulfo-chronique à 2%.
Opérer ensuite très e~actement comme il est décrit au chap.!!! pour
le "dosage des Acides Fulviques" y compris le "Blanct! et le "Titre
du sel de Mohr".

•••/ •.2. 9n

~~E~~!!~~_~~~_~~!~~~_g~2!~~~~
- Prélever une partie aliquote de la solution ~ et la placer dans un

tube à centrifuger de 100 cc •
. - Placer dedans un petit barreau magnétique et porter sous pH mètre.
- Ajouter goutte à goutte de l'acide sulfurique au 1/2 jusqu'à obtenir

pH 1,2.
- Rincer los électrodes et le barreau magnétique avec de l'acide sulfu­

rique N/10 et laisser reposer 4 h.
- APr.ès ce temps là, centrifuger 5 m. à 6.000 t/mn, puis décanter soi­

gneusement le liquide clair surna~eant.

- Verser 50 cc d'acide sulfurique N/10 dans ce tube. Bien agiter le
dépot pour tout mettre en suspension. Centrifuger à nouveau 5 m. à
6.000 t/mn. Décanter.
Faire un 2ième lavage en utilisant uniquement de l'eau bidistillée.

- Après le 2ième lavage, dissoudre les acides humiques par 10 cc de
soude N/10. Agiter le résidu. jusqu'à parfaite dissolution, passer
en erlen de 250 cc à col large, rincer le tube à l'eau bidistillée,
passer l'eau de rinçage dans l'erlen et placer celui-ci dans l'étuve
à 60° jusqu'à évaporntion totale du liquide.
Après évaporation, ajouter sur le résidu, 10 cc de sulfo-chromique
à 2%.

- Opérer ensuite très exactement comme ii est décrit au chap.III " Do­
sage des Acides Fulviques" y compris le "Blanc" et le "Titre du sel
de Mohr".

b) en vue du dosage et de l'electrophorèse (solutions@ ~ § )
!1~~!~E~~_g1!~9.~~~~~2~~~~ ) ,
- vp.erer COmme ~nŒ~que au ~gr.. aPhe a ci-dessus en prelevant une

aliquote de la solution ~
~~E~E~~!~~_~~~_!~!~~~_g~~~__~_~~_~~_~~_~~~~~~
- Opérer Comme indiqué au paragraphe a)ci-dessus en prélevant une ali­

quote de la solution ®
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ê~E~!~1~~_~~~_!~~~~~~S~~~_~~_~~_~~!~~1!~Eè~!~~~
- Prélever une aliquote de la solution cl et la placer dans un

tube à centrifuger de 100 cc.
- Placer dedans un petit barreau magnétique et porter sous pH mètre.
- Ajouter, goutte à goutte, de l'acide chlorhydrique au 1/2 jusqu'à

obtenir un pH de 1;2
- Rincer les e1ectrodes et le barreau magnétique avec de l'acide

chlorhydrique N/10, laisser reposer 4 heures.
Après ce temps-là, éentrifuger 5 minutes à 6.000 tours/minutes puis
décanter le liquide clair surnageant.

- Verser 50 cc d'acide chlorhydrique N/10 dans le tube. Bien agiter
le dépot pour tout mettre en suspension. Centrifuger à nouveau 5
minutes à 6.000 t/m. Décanter.
Faire un 2ième1avage en utilisant uniquement de l'eau bidisti11ée.
Après ce 2ième lavage, dissoudre les acides humiques par la quanti­
té indiquée de soude caustique N.
Quand la dissolution est terminée, passer dans un petit flacon de
verre sans laver ni rincer le tube. Boucher, étiqueter et conserver
au réfrigérateur jusqu'a.u moment de l'électrophorèse.

F 315

291



....-

-" ----------1

--..-------1

l'Dtd! 'H,,'ds
bru! ht.r

s~ Sed.
11 ~

~. ~. - .
Trfl, ns erl,s Serit:.. ..

I~ . '.. - - . - ~ -.

~el((i :' .O .... Hd"'brf
l,)c{;vif,' ~. d'ed,c'nf D»; .. . .. .'-

."ffi~ii

( Vt'StJJ.. -

. '... , - ~

1

l
j .

••
~

·1
1

•..- ·

.. .. ..,

~i'€r~hia:

/fort} :

1

; 1 1,

i~ ~8
1

· •
t · "11 .
• "ft

JGJ~
1

)3
1

1
1·1

'-... , .: 1 i·; .' 4-·1 ' r--,"'t 1 !
~ ~·

......._--f

.....

/-

1

Sels
i Hvmv.s (1m~6~ek .1::hIbin)
!.
1

:~l, .
---_.- --_.:.... !

: t 1



~ cIJ;/ft'(J a IlI!ltill& .s'tlr fetlHl4 "<lJ' ~)I""..e";IJ,,"
.~ *' 6'~.s ttt..h~fu~ .0penlorlfHI 1., c:tk1,.,. le ~..Jrf'· ~e,.r«sI»ftJ~.. t-;

r--
-',

... = r ·r •

•
'"'-,
•·u ~

'f ,.,
• ··1

1
1 "'<"
• t
1 1

9

Il
"If ..

~ •c
~ ""•a
~ •
~
~,

~ :
~

'lb

~ ••
~ ~
~ .,

:.
~
~

~



~-J~""-' "'~"""';.l:#~."""":'~"" ~- "._" ... ". " ....... J '. ~'. ~ .~~"t "~""~.". '11- .•• .; ... ,........('J'off " .... J:J .••~r.~.'1 .". ''''"l-''-'''.''':' ':'~~".'~-J.';. ...... - ..... ",f"" "

- .sols Oyerdtevr r"..lIsen"s

risô: . /, • li ..... '.... ,_'.;,
i •

....
•·

:ct)~-t
e , . :

':- :
.. --et 1--1- 'i-..·..

..
• ...... .
~

..... :. '6'.. .... .... ...

:-- ~

:~
:. ~

.. ""t'- ··. . ~ ·.. .. ou ·.. .. :lo.. .. ·.. "'t
~

... ..
4 • ·.. · .... ..

........
~

•......
.~

""'!......
~.....

"9......
~..

..
-...:.

......
~
o.
~

""Il

~

..~.....-;

~

'"
#

1SI ,

J "'

..
•
~....··:.
"'V·...... ...
"':........
1......
:

-...i......

1----.-11---+--1---1

1



.,s ~ls Oberùrevr rrc:ulJ·c~l.s Serie

1__H_v_rn_u_.....s_(_h1_t~_hoJ_e_.D_o_bifJ_V-l-IIc_I~_m_: ..,..- ..,"'_Jd__~ ---.-,....---+-------J-~--~_~_---L

\JI
\f

~ ···~ •·
~ ··
~

.~

~ ~

+- ....
-'1:'

~ ~u 'G ~
~

I~ ~ -..:Ii.
(q ~ ...:.

~

I---+---+---+--+---I--+-!---+--+--+--!----l---l--I--~-_+-_+_--_+_____II___+___!-_+-_+_-__+_-.--I----t

j

1
1---+--+----+-~-+_----1f__-+---1f__-+---t--+---If__-+-_+-__lf_-·- --.-I--'--~.-____I--J-_J:....---!---+--+---+_-+_ __4

!
:.,

1
1----+---+----+--4---.--4---+--+-4--.J-.~~_+-_I_--!_-_+-_+_-_l_-_+_--+__+_-+__+-_t_-_l--+__-_+_-_4

j.

D
,----4-4-----+---+---+--+---f~r----t--+---+-+--+--+---+---+-+---+--+--t-__i___t____!I-+--+-+~ ~r
,---4---4---4--+----1--f----1~_l_-+_-+_--i-_+-_+---If___+-_+-_+_--+__+-+___+-_+-_i_1-+---4---4~ ,. IJ

1
~ ~.~

I---+---+--+--;---t--r---t--+---+--+---t--+--+---i--+--t---+----+---+-+--+---}---+--+--~-....., ~ ,:!f1 Q ~ ,

~ ~.;.
.... ft. ':l

f--...J--~-+---+---.J_-+--1~-I--1--___f--+---+--+---f-__I~_+-_+_--+,_-+-~--l--l__--+-~-~-_l~ t) ~

'II N '"
i ~~

'----+---+----t--l---.--J--+--+--/--+---!f---+----!--.---!----+--+~-+--+_--_f_4-+_..:..-+--+--+---_t___-_I_-_f ~ 'V .......
"' \1 "t
i=: ~ ~

~$ Si le~ v.a!ilvrs de (f) Cl! d~ (V) 4cnf> .(ou. J rt:mplMcr /~ rc) l~t/,..dl/ UJ,/H: kc!l,. :.blaY1G X çeJ.OIIf.!~
...... . 1" 4t7

*- '* /eJ c.!t"f!:es hlDli1lJê$ ù. clr~;l~of dp..$ l'lth'~~ d", rê,.f?rfi'n~e ,~iJf f'iJ h~ di! ~eu;ll"l. otll.e e~;ffre 40H ehe fe{'i~';
e.l\\. b li) -Bi> dùffrt b ~lIr 'PilUle 1..1 Erxl-r;;1.ch'cn .



~ols . .. 1
HtJmli:' (w.~th~4f :b.aLig)· ~ ...... .. .. .

"'mbre
.·uk ~ratilW'Ji~

...---~t---+---+---+---+---+---+--~t----l~-~f------I---+---t-.-+--4--+_-+I_-.__._o <~_... ·

1----t----t--......-';---+----+-.--i---+---t-..:.-.-1----J!-----4---i----!----+--+---f--+-------.--------....

r---·--"-·--+---+---+---+---.J-.--~_-..:~--_t--_4---_t--_+--·--i-__t-_+-__t--f-o-----.----,---.

1-----+-----+---4---t-----1lr-----l----4---t---+---+---+--·+--4---i---f---4--+------------~

-.---+----+----+---+-.--!----!!----1-----l---+-----+---f..-.-+----+--.J---~-~-r__------- . _o".=ti 1 1-~--_+I--·---t---~-___ll---__ir_-_t-----f-----t---l---__+--+--_+-_+--+-----~----.-_._ ....

. - - -.'":!-----t----t---+------+-.-l----Jo------4------I'--.---f----+--+---+---+---+--+------~---

..~---t-----t---+--._.+_--+---t---I---I--__lr_-_;' ..+--+----+---+--+---I---.J-.-~--------,_.

-.--+---t---f----l---.....-.lI-----l!----4----I----J.---+---+--:...-+-----I--...J---+--r--+--~-----------

1___,_.--''---_---',--'_---=:..-__.a..__-........__~-L-__...&_.--::..__--L..__-.:..._ __'__-Jl-__-'-__....L-_.....L_._...L__•.A_._+- .

,o•.. 5



CHAPITRE IV

SEPARATION dos ACIDES HUMIQUES

par ELECTROPHORESE sur - PAPIER
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1 1 j1 PRINCIrE 1

1I1RODGITS ET MATERIEL! SOL S, ,
1FrE':ctionnement des l~cides 1

1 r.runiques par l' électrophorès el
1 f:::;..~r papier

PRINCIPE

Le dosaf8 chimique des Acides Hwniques dl un sol
peut être cOllirlété par un fractionnement par électrophorèse
de ces Acides Hwniques en licides Hwnigues gris (très :poly­
mérisés) et en l1cides Humiques bruns (peu polymérisés).

l'Je rourcent8ge des Acides Hwniqaesgris est une des
valeurs c,:,racté:r'istiques qui penr,ettent de définir les Ma­
tières Hw:iliques.

M.l;TERIEL

- Cuve à électrophorèse (rand. modèle (Polyphbr)

- Bloc d'alimentation de courant continu (n.Chaix)

- DGl1.si tomètre OIJtique (Jouan)

- Papier pour électrophorGse ARCH 302

1 micropirette de 100 roli.cz·oli tres.

PRODUITS rOUR 1 .000 ECHANTILLCNS

F 86·

- Soude R.P.

12 kg

4 kg
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-r HnXj~~~~~-;.-::·-D-E-'S-R-i-~":-C-' ~-p'~~S -1;- .~--.. 1

1 PIlEJ).AIUTION DES BIlNDES :;:;:2: f SOL S 1

, Pl\Pl ER. 1
! --_.-~~~"I '1

1 }i'ractionnernent des l~cides 1

1Humiques par 11 électropho- 1
1 rese sur papier 1
! !

PREPARATION DES RELCTIFS

- Solution tB~pon (pH 7~4)

- Pré;arcr 10 litres de solutiun (environ 24 bandes de pa~

pier)
- Peser 68 g de Phospaate monopotassique, les dissoudre

dons 9.000 ml d'e~u distillée

- ajouter à cette- solution 12 g de NaOH en pastilles

- ~ien disoudre et ajuster à 10 litres

- ajuster. le pH à 7~4 en ajout:::mt de la soude N/5

PRÈPARATION DÉS BANDES DE PAPIEE

Les "0rlXldes de poier ont les ;:~iJJjensions suivantes
lon{Lwl.1.r ~ 26 cm
larLGUr 5 cm

- Elles sont d€couptcs dans le ~cn8 perpendiculaire à la
traille du papier (perpendiculaire. à la lonfueur des fibres

- On peut vérifier d'après l' ü1curv6tion de la bande .sous
son propre poids

29987
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sLos
-,-_.~_.------ --r--~.-U"'. ~--.-~.-----., ,
1 IIOJJE GEEIU~ TG IRE 1, ,
-~,.__._---~---------+: -_._~~----,

1 Fr~ctionnement des Acides
1 HlJ.ï!1ÏCj.ues par l'électtophorèse
1 sur papier,

h··: ùiét..:loéLe de rré~~[<c~.t:,.c.n de la solL).tion' d'J!lcic1es
Hwniques ..ïcur électrorhod~se' es t :..'.(:crite dens la méthode
d'extractions ~uccesives des illatières HlliTIioues Totales sur la
fraction lourde dlun sol.

Dépose

- Trer,lper une bande de papier dans la solution tampon

l'essorer entre deux feuilles de papier filtre

la fixer sur le support en plexiglas
(le support peut recevoir 3 bandes de papier)

avec la Gicropipette faire à t~uche de la bande de papier.
une dÉ;)ose de 30 à 40 nücroli tres (suivant la concentra tion
de la ~olution). Faire cette dépose sur 3 cm de hauteur
et en rÉD2rtissant la solution avec un mouvement de va et
vient.

- plonger le support dans la cuve contenant la solution tam­
pon.

mettre le couvercle et brancher les fiches. La mie,ration
s'effectue de gauche à droite (Lu p61e - au pale +).
Duns l'8J?pareil u.tilisé au l~I~JOrf:ltoire, la couleur-noire
reprÉs8n.te le pôle - et 18 COI,'.J.eur rouge le pôle +

é..llumey· le bloc d'sliülent8tion. I?€f'ler le voltage sur
155 volts ~ El U cours de lEl lili(:r::: tion Œ8 intenir ce volta€;e
fixe.

régler 18 c1ébi t du tampon {o~):li'lie à [outte

ouvrir le robinet d' e~J u pour l<:l CCi.ve de réfrigération

- lorsque la solution a migré sur une longueur de 11 cm
(ce qui représente une durée fIlant de 2 h 30 à 3 h.)
coupër le courant. Arrêter le débit du tampon. Débrancher
le couvercle.
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LECTURE

Sortir rapidement le support et le mettre les bandes <le
papier à sécher 15 minutes sous lampe chauffante, sur deux
ba[uettes de verre.

,

Porter le numéro de l'échantillon sur le côté droit de la
bande.

REMARQUE : La solution tampon peut être utilisée 3 fois à
condition de la filtrer et d'en vérifier le pH
après chaque passage.

La lectUJ.~e se fait à l'aide du densitomètre optique.

1) Réf. DUCHf\lTFOUR-JACQUIN 1966
2) Consulter la notice d'utilis8tion de llarpareil à élec­

trophorèse à usages multi!Jles "POLY'PHOR" éditÉe par le
construc-Ge llr.

3) Etude Ci u,,;li tative des Acides Hwniques Tropicaux par élec­
trophorèse sur papier B. DABIN.
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SOLSLECTDRE ùos 1

ELECTROPHOREGRAMNE$

------------r---------------,
!
!

~----------_r__--------------!

, FrQctionnenent des ! .
; .Acides Huniques pnr !
! Electrophorèse sur papier !
! ,

Mode opératoire pour lecture d'électrophorégraones sur le photoIlètre

JOUAlIJ type 1615, avec " intugrateur ".

l MISE en ROUTE de l'APPfJIEIL
Brancher l'appareil sur une prise de courant régulé 220 V.
Placer le coonutateur de fonction ( sur le côté droit de l'appareil et

en arrière) en position 2. La lanpedu photonètre doit alors s'allumer
- Placer le potentionètre de tnrage (bouton central sur le côté droit de

l'appareil) à ni-course.
Vérifier que les traceurs narquent bien.

II MONTAGE de l'ELECTROPHOREGlli~~1E

Couper la bande de papier 45 mo .avant la linite de la tache environ­
n<:mt la dépca6 •.
Couper l'autre extrénité pour avoir une bande de 208 IillJ de long.
Essuyer soigneusenent 2 laQes de verre, placer la bande de papier entre
et fixer le tout sur la ruglette, la dépose se trouvant à ~ouche.

-'Monter la réglette sur l'apparoil en la fi~ant aux 2 plateaux d'enre­

gistrenent.
Fixer le cordon de tirage de l'ensonble.

III REGLAGE du " 0 Il

- Pouss~r l'ensenble réglette-plateaux vers l'extrène droite de façonte
que le faisceau luoinoux éclaire la portion de papier blanc, précédant
la dépose.

En jouant sur la largeur do fente (bo~ton poussoir sur l'avant) et s :
le diaphragwe (levier sur la gauche) aBener l'aiguille du Dilliampéré­
nètre sur la graduation noire Il 0," (échelle des den:sités optigues).
Pousser la réglette et ses plateaux de façon à'présenter sous le fais
ceau lUDineux la partie la plus foncée de la bande.

- Retoucher éventuellenent diaphragme et largeur de fente de façon telle
f551- .
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que la déviation, en densité optique, soit inférieure à 80 %/.
Remettre le faisceau sur la partie précédent la dépose et ajuster le

Il 0 Il gràce au potontiowètre de tarage.

IV MESURE

Pour cette opératmon, 11~p0rateur doit être assis de façon à avoir
ltoeil à hauteur du viseur du rhéostat.

Abaisser les 2 traceurs
Placer 18 viseur du rhéostat en face de l'aiguille du oilliaopérémètre
SiLlultanénent enclancher : /

le moteur du tracé int~gré (bouton sous la platine de l'enregistreur)
en faible vitesse :0 bouton poussé vers l'arrière.
bloquer la vis en haut du Doteur de gauche, provoquant ainsi llen­

traibeoent de la réglette et des 2 plateaux.
Manoeuvrer la poignéè do cOLliJande du rhéostat de façon à Daintenir
constaoBent l'aiguille du Qillim~péréDètrq dans l'axe du viseur.

- QUand toute la bande à défilé sous le photomètre, l'entrainement s'ar­
r~te autonatiqueDent.

A ce moment, pousser la poignée du rhéostat au maximum et l'y maintenir
durant 1 ou 2 se,condes, puis la ramener à o. Ceci a pour but de tracer

~ repère en ". fin des 2 tracés ".
-Enlever l'électrophorégramme de sur la ruglette.

- Indiquer sur l'extrémité do l'électrophorégramme et des tracés le nO
de l'échantillon - sur ces derniers, placer un repère indiquant le bas
de la feuille.

V LECTURE des TRACES (voir figure page suivante )

Tr~~~_~_Q~g~!!~~_~E!!g~~~_~

Dtaprès la forme du tracé, repérer d'un trait la s~paration des 2

ou 3 taches colorées corrospondant aux acides hmaiques gris, bruns
et éventuellewent interill0diairesè

~~~~_~_!g!~~E~_:

A partir du repère de "fin de tracé" abaisser une perpendiculaire

aboutissant à la hauteur de dupart du tracé.
Placer les 2 tracés cete à cete dans le sens de la hauteur,' le tracé
des densités optiques se trouvant au-dessus

306
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Faire coincider les 2 repères de fin de tracé
- A partir dos traits d01iwitnnt sur la courbe de densité optique, les

plages des divers. acides hULliques, abaisser 1 ou 2 perpendiculaires
venant couper le tracé Il int 'JgI'é'l en 1 ou 2 points.
De ces points d'intersoction, tracer 1 ou 2 droites, parallèlos à la
base, et venant couper en 1 ou 2 points la perpendiculaire abaissée
d'après le repère de llfin de tracé".

- Mesùrer la longueur de chac~ des, segments .ainsi déliDit&s sur la per­
pendiculaire ..

- Repovter sur la feuille de lecture ces diverse~ mesures
Coller au dos les 2 tracus dans l'ordre où ils ont 8té lus

Fixer par dos agrafes l'~lectrophorégrarnlesur lleDplaceBen~ prévu.
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Preruère Partie

Analyse des Eaux

Généralités

CHAPITRE l = pH - Résistivité

CHAPITRE II = C02 - Diverses fornes

CHAPITRE III = C1-

CHAPITRE IV = 304-

CHAPITRE V = P04---

CHAPITRE VI = N Total

CHAPITRE VII = N Nitrique

CHAPITRE VIII = N Aoooniaoal

CHAPITRE IX = 3i02

CH;APITRE X = Ca, r-Ig. Na, K

CHAPITRE XI = Fe

CHAPITRE XII = Al

CHAPITRE XIII = rvrn

CHAPITRE XIV = Matières Organiques

CHAPITRE XV = 0 Dissous

CHAPITRE XVI = Débit Solide
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Généralités sur l'analyse des Eaux

Prélèvenents - Conservation dGS échcntillons
•

La conservation dos échantillons d'eaux fait l'objet de soins
particuliers (toDpur~ture, 8claireoent) cf Tone l p. 48.

Le dosage de certnins éléoents, particulièreoent instables, né­
cessite des prélèvoDonts spéciaux, destinés à ces seUles déterminations:

003 libre, è03~, 003-
---------_~_------?---Ces dosages ûtant fréqueilll0nt dooandés, nous ne réclrutions pas de

prélèvenehts spuciaux Dais ils sont effectués dans cet ordre dès
~a prerJière ouverture dos flacons.

!_~~~E~~_~!_~E~~~~~~ 3 3
Les teneurs des formos Lunérales : NO et NH et d'azote orga­
nique étant sùjets à évolution, le prélève~ent spécial, destiné
à ces dosages, est conservé au réfrigérateur, à basse température

++ -- .
E~__L_~__L_Q_~!~~~~~

Pour ces détorninations, des prélèveoents distincts sont effec­
tués dans des flacons do verre, bouchés éoeri. La précaution
suivante doit 8tre prise au monent du reoplissage :
le f~~con est reopli à ras bord, puis le bouchon est placé en
le présentant incliné et en nouillant progressiveoent la base et
les parties latérnles de façon à ne laisser aucune bulle d'air
dans le flncon~ Boucher en faisant déborder li eau en excès.

2Q:_~gE~~~!:f
Le prélève@ent pour cette déterLunation est détaillée au chapitre

II.
Préparations préalables à certains dosages

- P - Fe Total- lU au Tcchnicon. Nous opérons une floculation préala­
oïë-üës-e!eQents-en-suspenslon et des colloides.(100cc d'eau+1cc Hal)

o

CaL_~~_E~E a~~orE~!~~_~!~~~~~. Les échanti~lons sont a?idifiéset
ëliarges en~nntnane pour oasqucr les interferences posslbles (Fe,P,

Al etc ••• )
Oailiéuls dérivés .

Pour nous pernettro un controle cODOode de l'analyse, nous effectuons
divers calculs qui no sont gunéraleoent pas comouniqués aux demandeurs
Dais deneurcnt à lour disposition (cf fiche "Equilibre dos Sols Dis-
sous" dans les pages suivo..ntos ) : .

Confrontation - SQlinité équivalente (d'après résistivité)
et- TotQl éluDonts dosés (anions,+ cations + Fe + 1il + N

total + a organique)
- Bilan Ahions et Cations (en oilliéquivalents)

Bilan de l'azote: N ninérnl = N nitrique + N amnoniacal
. N orgo..niq.uo = N total - Azote mnéral

Rapport OIN : C déduit de l('oxygène consoooé par la oatière organique
N org~nique calculé (ci-dessus).
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1 G-ENER~\LIT_E_S__-t-__E_A_U_X__-_S_'_O_L_S_

pH Résistivité

Ces mesures étQnt les plus simples de toutes celles
effectuées au laboratoire, l'on est facilement tenté de ne pas
leur accorder suffisanm1ent de soins.

Divers inci&ents nous ont conduit à fixer un mode opéra­
toire très détaillé et s placer sur les feuilles de travail une
"check-list" que l'opérateur doit pointer.

I. - pH et Résistivité des eaux

Les mesures sont effectuées dès l'arrivée des échantil~

lons au laborat-oire et ne peuvent guère ~tre recontrôlées par la
suite.

RESISTIVITE
Pour les mesures de' résistivité, nous vérifions chaque

trimestre l'étalonnage de l[~ cellule. Voir le mode opératoire
"Vérification de 12. conBtûnte de cellule".

PRECISION
Le pont de illesure que nous utilisons (Philips - type GM4249:

est donné pour avoir une précision :
~~_!~~~~~!!~_± (la plus fréquemment utilisée)
Erreur 1,5 %au milieu de l'échelle, croissant jusqu'à
3 %vers le début ou 12. fin de l'échelle

~~_!~~~~~!~~_rI (eaw1o 10
6

)
Erreur 2,5 %~u milieu de l'échelle, croissant jusqu'à'
5,5 v~rs le début ou 18 fin de l'échelle.

CHOIX DES FREQUENCTIS
Pour les eaw~ saum~tres, de résistivité faible, on choi­

sit une fréquence élevée (1000 c/s) car on pourrait craindre une
électrolyse avec pol3.risation des électrodes, à plus basse frf1-
quence. ,

Pour les eau~ douaes, de résistivité élevée, ce risque
n'est pas à craindre et l'utilisation d'une fréquence plus basse
(50 c/s) permet d'obtenir uri meilleur équi1.ibre.

REPETABILITE
La section d'IIydro-Pédologie avait réalisé, en 1969, un .

échantillon d'''eau synthétique" obtenue par deux p8.ssages suc­
cessifs d'eau cou~ûntG Gur un fût de terre (sables tertiaires).
Chaque mois, "trois échantillons étaient pris , filtrés et apportés
au laboratoire. L'opér~tion a été répétée durant quatre mois,
ce qui Q donné 12 chiffres dont nous avons tiré:

F 389

pH moyelme
résistivité

moyelU18

: ' 7,00

:3.655 ü /cm

é.curt type

" "
0,05

183D/cm
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. 10F 394

1-~1lRATOIREI ~ EAux__~: -J
pH mètre 1

Tarage et utilisation, 1

indications pour "Tacusselœl~
., ..__ -1.

1. - VERIFICATION :'J'r l1.EGLAGE DU "0 MECANIQUE
Avant de br'?nchc:c l' <1ppareil vérifier que l'aiguille se

trouve bien sur l~ ~r2duation 0 de l'échelle supérieure (mi+li-
,volts). Dans le cas contraire agir sur la vis située en bas du

cadran.
II • .:. METTRE SOU?_~;l:~n:œtl en agissant sur l'interupteur en haut
et à droite de l'appareil. La lampe verte de gauche doit s'al­
lumer. Laisser l'appsreil II chaufferll durant 15 minutes.

III. - VE:U:B1ICATIONS
Durant iotëmps de chauffage effectuer une à une les

vérifications suivantes, et, à mesure cocher d'une croix la case
correspondante sur le tableau de la feuille de 1ravail :

- fil de masse. : vél"ifier qu'il est fixé à l'àppareil et ~ lu
·ùrisecb.torre

- branchement électrodes : vérifier que les fiches sont bien
enfoncées à fond et qu'il n'y a· pas d'oxyda­
tion ou de sels, en particulier sur le bran­
chement de l'électrode au calomel

débouchage de l'électrode au calomel: enlever le petit bou­
chon de l'électrode,' sur le côté

- niveau KCl dans l'électrode au calomel: vérifier que le
niveau du liquide atteint bien le tube de
calomel, si non compléter avec quelques gout­
tes de 1:.1. solution saturée de KCl.

IV. - ETALONNAGE

~~~~~~~~-~~-Q
Les électrodes n'ét2nt pas branchées (co~ùtateur de

droite sur ~'une des positions "arr), agir sur le bouton Il zéro"
de façon à amener l';:.:i.?;uille en face du "0" du cadro.n, gradua­
tion rouge. En passant le cOlnmutateur de droite sur l'autre
position "0", J!aiguille doit rester sur sa position O. S'il en
était autrement, il fO.uclrai t ref2ire le !'O" mécanique (après

. avoir éteint l'appareil).

~~:;:!9.~~~~_;e!i_7.

- plonger les électrodes dans 'la solution tampon "pH 7"
- passer le commutateur de droite en position llrJI 2"
- agir sur le bouton II s tandardisation" pour amener l'aiguille

très exactement sur le chiffre il7" de la graduation pH
remettre le cOD]nutateur en position "0"

- enlever les électrodes de la solution tampon ~t les laver très
soigneusemept très longuement. ~



V. - CONTROLES
- plonger les électrodes dans 10. solution tampon "pH 4"
- placer le commutateur en position "M 2"
- l'aiguille doit incliçuer une valeur comprise entre 3,9 et 4,1

de la graduation pH. Le noter sur la feuille de travail
- placer le commutateur en position lia"
- retirer les électrodes, les laver soigneusement et très lon-

guement .
- les plonger dans le, fJolu-l;ion tampon "pH 911

- placer le COD1."ilUtateur en position "IvJ 2 11

- l'aiguille doit .indiquer une valeur comprise entre 8,9 et 9,1
de la graduation pH. Le noter sur la feuille de travDil

- placer le COIllit.lUt2.teur en position "ail
- retirer·les électrodes, les laver très soigneusement et très

longuement.
N.B. :.
=-sr les valeurs indi~u8es par les contrÔles étaient différentes

) de celles qui sont indiç~ées ci-dessus, prévenir aussitÔt le
chef de laboratoire.

- veiller à ce que le commutateur soit sur IJ3. position "0" à cha­
que fois où les ~lGctrodes ne plongent pas dan~ une solution.

- après passage d~ns une sol~Gion tampon les électrodes doivent
être lavées plus soigneusement et plus longuement qui entre deux
échuntillons. .

VI. - MESUHES
Après chaque mesure laver les électrodes d'un jet de pis­

sette et les égouter uvee une feuille de papier absorbant avant
de les'placer dans l'échantillon suivant.

VII. - APRES AJUtEr DE L'APPilllBIL
- remettre en place le bouchon de l'électrode au calomel
- placer les électrodes dQns un bécher d'eau distillée
- cocher les cases correspond2.ntes de la feuille de -ravail

avoir effectué chacune -de ces opérations.

F 395

après
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l''10DE OPERATOIRE EAUX SOLS

F 396

.L-----------f--------------
Conductivimètre

Tarage et utilisation
du pont de mesure

Philips

Mettre l'appareil sous tcnsio 15 minutes avant les mesures

1. - VERIFICATIOnS ./1 )sF:f:'SCTUER

Durant le temps de chauffage, effectuer une à une les vérifica­
tions suivantes, et, à mesure, cocher d'une croix la case cor­
respondante sur la feuille de travail .

- fil de masse : vérifier qu'il est bien fixé à ~appareil et à
la prise de terre

branchement de la cellule : vérifier que la cellule est bien
branchée sur les bornes B U 2 et B U 3 et que
les fiches sont bien enfoncées

- levier placé à côté des branchements de cellule vérifier
qu'il est en position vers le bas.

II. - TARAGE
L'appareil ét.nt sous tensicndepuis 15 minutes, placer

le commutateur (en haut à gauche de l'appareil) sur la position
"cheOk'~ ~ l'aide du bouton situé en bas et à droite de l'appa­
reil, Régler l'équilibrage cl u pont de manière à avoir sur le
tube indicateur la surface sombre la plus grande possible. Agir
également. sur le bouton 'lsensitivity" en haut à droite de l'ap­
pareil pour que l'iB2ge du tube indicateur soit la plus nette
possible, sans diminue~ la sensibilité de l'équilibrage.

Quand ce réglage est obtenu l'aiguille doit se trouver
exactement au milieu du cadrQn, sur la graduation 1 de l'échelle
II~

Si on n'arrive pas à cela, 'agir sur le bouton de correc­
tion du "0", en bas, à gauche ,de l'appareil.

III. - J.1.ŒSURES
retirer la cellule de son flacon d'alcool, bien laver à l'eau
permutée, essuyer l'extérieur du tube (ne jamais toucher aille
faces platinées de la cellule) avec un papier absorbant

- plonger la cellule dans la solution à examiner - agiter pour
homogénéiser et poUl~ détacher des faces internes les petites
bulles d'air qui 2uraicnt pu s'y former '

- si la feuille dl an.?lyse porte la mention "eat}. douce" mettre le.
levier de droite sur la ;i;réquence'50 - pour "eau saumâtre" pla­
cer le levier sur ~a fréquence 1000

- pl3'cer le commutateur sur la gamme 105 pour les eali( douees ou
10 pour les eaux sat~âtres, puis, en tournant le bouton en bas,
à droite de l'appareil chercher à obtenir, sur le tube indica-

12



teur la surface sombre la plus grande possible, si l'on n'y
parvient pas placer le commutateur sur une gamnie inférie~e ou
supérieure

- lorsque le résultat est obtenu, lire la graduation indiquée par
l'aiguille sur l'échelle l ou II, selon l'indication portée à
côté de la gamme, sur les plots du commutateur

- inscrire ensuite sur la feuille d'analyse;
- la tréquence utilisée
- la gamme employée

l'échelle où est faite la lecture
- la lecture

IV. - TEMPERATURE
Pendant que sefait la mesure de l'échantillon suivant,

placer un thermomètre d2ns le premier bécher, et lais$er se sta­
biliser le temps d'tIDe mesure, noter la température sur la feuil­
le dO, analyse.

V. - ARRET DE L'APP.~~JIL

Après arr&t de l'appareil bien laver la cellule et la
placer dans un flaco~ conten2mt de l'alcool, ceci empêche les
moisissures do proliférer sur la cellule.

, i 3
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VERIFICATION DE LA EAUX - SOLS'
CONSTA1~E DE CELLULE

Résistivité .0

Une fois par trimestre, vérifier la constante de la cel­
lule utilisée.

_ Résistance spécifigue Ohm/cm de la sol_ KC1
Valeur en Ohm/cm mesurée sur cette solution

KCl N/100

- Préparer deux solutions à partir de KCl séché 24 heures à
l'étuve à 1050 et d'eeu bidistillée .

KCl N/50 : 1,491 g, dissoudre à l'eau, fuire volume à
1 litre.

: 0,7455 g, dissoudre à l'eau, faire volume à
1 litre.

- Tarer l'appareil comme d'habitude, puis, en utilisant la
fréquence 1000 c/s, effectuer 4 mesures de chaque solution,. sur
4 prélèvements différents. Les écarts de mesure doivent ~tre.
inférieurs à 1 %.

- En se rapport~nt au tableau ci-dessous, calculer la cons~an­

te de cellule :
constante

- Résist~nce spécifique Ohm/cm des solutions de KCl

Température de
la mesure KCl N/100

------~-+-.------.~_t_------

20
21
22
23
-24
25
26
27
28
29
30

400
392
384
376
369
362
355
348
341
335
329

782
766
751
736
721
708
694
681 .
668
656
644

F 413 14



r
CALCUl, D' 1ŒRES LA

RESISTIVITE EAUX - SOLS

Salinité

RESISTIVITE
Le calc~ est indiqué sur la feuille d'analyse, le coef­

ficient de correction de température est pris sur le tableau pa­
ge suivante, on nous demande géneralement de ramener les résul­
tats à la température de 20°, plus rarement à 25° .

SALINITE
On applique la formule ••

salinité en mg/l == .;;;K _

Résistivité à 20 (ou 25°) Ohm/cm

"Le t~bleau ci-dessous donne les valeurs de K à 20' et 25° par
plages de résistivité

F 414

Résistivité

L 1200
1200 à 6000
6000 à 20000

> 20000

20°

758 544
769 574
947 658

1 368 079

684 207
694 156·
854 788

1 231 301'

. 15



CORRECTION DE
TENPERATURE 'EAUX ET SOLUTIONS

Résistivité

Résistivité
,

20°C résistivité à t o coefficient I g/20"a = x
Il " 25°C = Il Il t o x Il

I g/25"

TEMPERATURE oC COEFFICIENT COEFFICIENT
"g/20 tl "g/25"

20,0 1, ,000 0,899
20,5 1,010 0,909
21,0 1,020 0,919
21 ,5 1,032 0,929
22,0 1,042 0,939
22,5 1,055 0,949
23,0 1,063 0,958
23,5 1,076 0,969
24,0 1,084 0,980
24,5 1,098 0,990
25,0 1,104 1,000
25,5 1,122 1,010
26,0 1,127 1,021
26,5 1,137 1,031
27,0 1,149 1,041
27,5 1,160 1,051
28,0 1,173 1,060

F 391 16
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CHA.PITRE II

- Titre alcalioutrique·

C03H-

003--

Volumétrie

Potentiométrio

.._ C02 libre

_ 002 total pur grnvinétrie

- Agressivité

18



DlVERS'LiJS J]'OI'.I::8S DU CO2 DAi'iJ"S LES

EAlTA NATURELLES

'.
"

. sous forme CO2'.,. sous forme C03~='.
sous forme 9°3

-
il des carbonatesIl

L'aohydride carbonique existe dans les eaux 'naturelles sous
trois formes' essentielles :

- L'anhydr.ide carboniqi.:!..e libre dissous
Il ' il des bicarbonates

Dans l'anhydride carbonique libre on peut distinguer:
L'anh~dride carboniÇLue~lié9.u.ilibrant"qui est la quantité de CO2dont la presence est nécessaire pour.éviter là .décomposition des

bicarbonates en çarbonates (et leur précipitation). Cette quantité
de CO2 dépend des sels, dissous. , "

L'anhydride carbonigue '~agressif" ou "en excès Il qui est la dif­
férence ent!e "C02 libre" ct ilC02 équilibrant". Cette fo;rme d'acide
carbonique est susceptible de se :fixer sur du carbonate de, calcium., .
c'est la teclmique utilisée pour la détermination de lillagressivité"
d'une eau (voir en fin du présent chapitre).

Tout ceci se trouve résurtié dans le schéma suivant :

.4CO agressif--,l, 2
l+c02 équilibrantCO

2

,TOTAL _'_I--·~ CO
2

libre

1 "- co des bicarbonates, -;---. cO2 comb~né --=1 2
" • - CO2 des carbonates

,-

19



EAUX

a03H-et ao3~\

VOLU1YIETRIE

GENERALITES

!---------;------------,r
!
!

.1

principe
En neutralisant une eau pa.r une solution titrée acide on dose:

- °1· .

~ Les carbonates jusquSà pH 8,3 (en for@ant des bicn~bonaz~s.)

Virage de la phenolphtaléine C03Na2+HCL ~ 003ma+Naci
- LesUcarbonates (auxquels sSajoutent ceux fOrDés lors du preDier

titrage) jusquià pH 3,1 '-(Virage du méthylorange)

C03H Na+HCl ~C02+H20+NaCl
Si le pH de l'eau est inférieur à 8, il n1y a pas de carbonates.

ExEr,ession d§..s_:résultats = ,

Les résultats sont généralement expriués en g/m' et équivalents
par ra3 • (mg/l ou Degji) ..

Ils peuve?t ~tre également exprimés en degrés alcalimé~~iques.
Français

1 megjl = 50 Français
(C03~ëu C03H'" )

soit 1° Français= 6mg/ C03-- 3
ou =12?2 mg/l CO H- .

Le ~itre alcaliLlétrique ToAo exprimant le C03--et le TAC 'le total
C03-.., *C03H<-'

20F-179! '

Préoision
~ans les conditions habituelles:

- Prise d"essai' 100cc
- Dosage avec acide chlorhydrique N/20
- Utilisation d 7une microburette au 1/50 de cc

La précision de dosage est de: ± 0,6 g/m3 de C03H­
3-­± 0,61. g/m3 de CO

Pour ~tre exact ces titrages doivent ~tre f~its sur 1e 1ieu
e~me du prélèvement ou du moins le plus proche possib1e (temps et
distance) car l'équilibre de ces anions est particulièrement ins­

table"



Rendement est fonction des conditions matérielles du dosage: Installation
précair.e sur le terrain ou travail au laboratoire.
Dans ce dernier cas un opérateur peut effectuer 50 dO$ages/jour. ~

Produits et matériel nécessaires pour 1000 dosages à.cette cadence:

Produite:
Méthylorange 0 ••••• 0 0 0 0 0 0 • Cl 0 ~ •••• ~ • • • • • •• 2 g

Phenolphtaléine .. 0 •• 0 a 0 • 0 ..... ct • 0 D 0 0 • 0 ••• D_ Cl 0 • • • • • •• 2 g

.A1.cool éthylique.................................. 1 l
Solution titrée d'acide chlorhydrique N/20 ••••.••• 10 l

Matériel:

20 erlens de 500 cc
1 ballon jaugé de 100 cc
5 barreaux d'agitateur magnétique

. t· microburette de précision de 5 cc •

F-180
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! ! ! !
fPréparation des solutio~s EAU X' !
-----------;!--C-O-=~-H--·-e-t-0~~o"'Z,L"""-------i

f 't' . ,i par Volume ~~e .
i(titre alcalimé~rique) !

, \

- POUR LA PREPARATION DES SOLUTIONS ET POUR LES LAVAGES OU DILUTIONS OPERES
EN COURS D'ANALYSE UTILISER TOUJOURS DE L'EAU PEIUIUTEE BOUILLIE.

Phenolphtaléine

Peser 0,1 g de phenolphtnléine et faire dissoudre dans 100 cc ci 'aJ.·oool
éthylique RF

- Méthvlorange
Peser 0,1 g de méthylorange et faire dissoudre dans 100 cc dte~u.

- Acide chlorhydrique N/20 Voir à nSolutions titrées"

F-181
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1 , ,jMethode d Analyse
!

003Ii et 003-
par Vol~étrie 1

(titre alcalimétriqu!

l - Si le pH de l'eau est supérieur à 8 2 3

-'Prélever 100 cc d'eau mesurée avec un ballon jaugé
- Transvaser dans un erlen de 500 cc, rincer le ballon avec eau permutée

bouillie 0.....
- Ajouter 3 gouttes de solution alcoolique de phenolphtaléine .
- La solution devient rose-(dans le cas contraire il n'y a pa~ des carbo-

nates.)
- Titrer jusqu'à décoloration avec l'acide chlorhydrique N/20.
- Noter le volume dIacide N/20 versé 'o.

- Ajouter 3 gou~tes de' solution de néthylorange. 00ntinuer le titr~ge

jusqu'à virage du jaune au rouge orangé ..

- Noter le volULle:& 'H0l N/20 utilisé ..

Ii - Si le pH de l'eau est inférieur à 8:3

- Prélever 100 cc comme ci-dessus
- Ajoutèr 3 gouttes de méthylorange
- Titrer avec H0l N/20 jusqu'à virage du jaune au rouge orangé.•
- Noter le volume dIacide versé c

F-182 2,3



()~f'f't#"'tlr ln. YI .se,. ;J> Sù·,'e

E"dV,x
1IIblf) YI:S~

< It, <

T t'Ire cl l'~1lr4t.tt tw f1()1vf ht'" ~#. r~".m/he
~

'ICl ra'-fi(/ 1f~/eYf' D "~mbre 1

~fiiHi eiJ (O'iH-,r(.O· ... -
~tl ~. (V~t?) 1/~'/,'rIN d~&'CJj'

-
f{'~ ""P. ê. ;H> f l 3 ~"H <i.3 Co a./(f; v J~ ~t:' 311 - C(!}s--

Piser Vd h~1l5-r- - htflt mo/le mfJlf ~/!.
~Ab" C:~

INr6'1e .Vl"~~~ Vlr~~ bN3. In(~ e-# d;cJ,DS -pM~llrllt mt.~~Xi me;;'!.'. œl =a. =!J ~'I18M ~9It)( œxL~ ktrtlP;c (trJ/eu/~ jne/,9'lIé~ /Jo",. f,'If~le~ /KI ~(Q.) (b) 0[:), e
C1r.u,ge :::e.,- (6S) (it, tMJI6 ~ e}D3'

._-- - ------ --'-- ._--_.~. ..-.... -

.- - -
1

.' -
1 " . .,

! i

-~ _.- ...
1
1
1
i

1 .'

._-~-- --~. ~

---
,.- . . '" ... .... ~ - . '{, :V' " ... ~.. ; ""l, ' •. ~~ T'.~ • ' .,: \"..! ~ .. ~ 1- \-••. •\ .... ~ .. f' • ~ .:".... •••• ,r- • .~ ." ..... " .' . ............ "~ .....'

'." . " .. ~" ................... . ....' "l\.:I
. .

~- .

:B-~
~---



!
!

, !

!
GENERALITES, EAUX !

! ' ! .
i !

C0
3

H et C03 ; ,
par potentiométriej

, .
"

Nous utilisons un potentiographe Métrohm E-436, équipe dlune'
burette, de 10 cc.

3
Ceci nous ,~)ermet une précision de lecture·infé-

rieure à '0, 02 cm.' . ,
, Cet appareil permet cl 1 effectuer des dosages' suffis8lIlillent pré­

cis et reproductibles sur,des prises dtessai réduites, (25 à'50 cc).

CARBONATES
Les échantillons qui nous parviennent ne contiennent presque

jamais de carbonates ei les pH sont rarement supérieurs' à,7,0.
Aussi nous ne disposons que ,de pau. de pratique sur ces dosages.

BICARBONATES
" Le point d 'inflexion de la courbe de 'titration se situe à pH 5

environ. .
Les méthodes utilisées dans divers laboratoires utilisent des

indicateurs colorés permetta~t de situer la fin 'de iaréaction entre
pH'4,5 et 5~2. .".

Avant chaque série de mesure nous étalonnons llappareil sur
pH 7 et controlons avec deux tampons à pH 9 et 4, Les écarts admis
sont de + 0,1 unité·pH; ,

. Un arrêt automatique à pH 3,6 permet de préparer l'échantillon
suivant pendant qu 'un dosage s' éffectue~ Nous aw ns choisi ce pH 3,6
pour,avoir un tracé suffisffiillnent long après llinflexion de la courbe

. et pouvoir ainsi bien, déterminer le point exact-du titrage.
Sur certaines eaux on n'arrive pas à obtenir une courbe de '

titragé présentant ,un pointd'inflexiol1 nettement appréciable. Dans
ce cas, on relève la ~aritité de réactif utilisée pour atteindre le
pH "4,5 (point de virage du méthylorr;mge). Pour 'ces échaPtillons, on
règle l'arrêt automatique SUl~ pH 4,2 , car le pH 3,6 serait extrème­
mént long à atteindre ét consoDmerait une troI> grande quantité de
papier- enregistreur.' " .

, . Cette fa90n de pros:éd.er est proposée par la norme , britannique
BS 2690(1956) - cf "Le liVTe de l'eau" du CEBEDEAU Tome l p. 354.

REPETABILITE
'. ' ,... Sept analyses 'effectuées' sur un même 'échantillon (aù cours de

. la même journée) ônt donné', pour une teneur moyenne de 53,04 mg/l
"'de C0

3
H-, un écart typede 0,62.;ng/l.

RENDEr1JENT '

, '-Un opératèur peut effectuer 40 à 60 dosages par JOur (seion:
teneu~s).. . "
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PRODUITS ET r1ATERIEL UTILISES POUR 1000 DOSAGES
1· ampoule de tampon pH 7

. 1 ampoule de tampon pH 4

. 1 ampoule de, t8.mpon pH 9
. 5 barreaux magnétiques - L :' 25 mm - !i1 : 5 mm
. 5 .rouleaux de papier enregistreur.

1 recharge. de 'stylet ma;rqUGur .
50 béchers~de 50 cc, forme haute

2 pipettes de 25 cc.

"

.
F 563
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l\IODE OPERATOIRE

1. - REGLAGE DE L'AFPAl1:-JIL

,
EAUX !

!,
C03H- et'C03 -- i

par potetitiométrie .!. . !

L'appareil étant sous tension depuis 10 minutes au moins,
effectuer les réglages suivants :

sélecteur de bande de pH : 10
20- placer la règle porte-échelle sur la graduation 0 - TG

(lire sur bande 0 - 10)
placer le bouton de "compensationll sur 0

- régler l'arrêt automatique sur la graduation 3,6 , le traceur
se déplaçant vers la gauche
régler la vitesse de déroulement sur 8

ajuster le correcteur de température selon celle des eaux
à examiner (correction à vérifier au début de chaque dosage)
à l'aide du potentiomètr~de zéro, amener l'index du traceur .
sur le zéro de la règ~e porte-échelle.

~~~~~_~~_~itE~~~

placer une électrode combinée et un thermomètre sur la pince
de fixation

- mettre en place la solution d'acide sulfurique N/50 et sa bu­
rette de 10 cc.

II. -' ETALONNAGE

A effectuer au début de chaque série
- plonger l'électrode et le thermomètre dans une solution étalon

de pH 7
- vérifier la t.empérature et éventuellement rajucter le bouton de

correction .

- mettre le commutateur de fonction en position "pH"
- à l'aide du potentiomètre lI calibre - pH" amener l'index du

traceur à la valeur 7 de la règle porte-échelle

- ramener le commutateur de fonction à la-position 0
- remplacer la sçüution pH 7 par la solution tampon pH 9 après

avoir soigneusement rincé l'électrode et le thermomètre

- placer le commutateur de fonction sur "pH"

F 575



- lire le pH indiqué par l'index, l'inscrire sur la feuille de
travail

- opérer de la même façon avec la solution tampon pH 4.
Les lectures des deQx solutions pH 9 et 4 doivent être compri­

ses entre 8,9 - 9,1 et 3;9 - 4,1.

III. - TITRAGES
Faire avancer le papier enregistreur de façon telle que le sty­
let-marqueur soit sur une ligne numérotée; porter sur cette
'ligne le numéro de l'échantillon 1

- après avoir bien rincé les électrodes, prélever 25 cc de l'é­
chantillon et les placey dans un bécher de 50 cc forme haute
mettre le bécher s~ le poste de titrage

- mettre le commutateur de fonction en position "pH"
- rattraper le jeu du cardan de liaison

- enfoncer les touches "automatique" et "déroulement"

Pendant que le titrage s'effectue, prélever l'éch!3.ntillon sUivant
Quand l'appareil s'arrête : .

- déclancher la touche "déroulement ll

.
- mettre le commutateur de fonction en position "0"

mettre la burette en remplissage
- enlever l'échantillon titré et mettre en place le suivant
- déplacer le papier enregistreur pour placer le marqueur sur

une ligne numérotéG~ note~ sur cette ligne le numéro de l'é­
chantillon

- répéter les opérations ci-dessus.
Lorsque la série est tGl~minée

- arrêter l'appareil

- bien rincer l'électTode, la débrancher et la placer dans un
récipient eontenant du KCl 3N

- enlever l'unité de titrage.

IV. - LECTURE DU TRACE
Enlever la bande de papier enregistreur et, à l'aide de la

règle spéciale repérer les points de titrage. Relever le volume
correspon~ant à la distance point de départ - point de titrage en
comptant 0,05 cc par division du papier.
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Operèl reur. T rel n seri.s ~ert.e

EAUX
Noh'1 :: (ViSd) Le 1

1

C03_-& ca3H- CO/11 mencé. Termihé Ver-i,fê ""Rel<zve 0 \\f0 \'"11 br-a:.
(r;~ ... e. ~IG41,'me I-rl"i"'<I~)

Le. Le ( ViSd) ddcttvLti d'echèlM tLllons:rar Fcrentlornet.,..ie
, ~ li ca.lcvls

N~ ~
T;l::"~!1e 50 H tI(~o'P,f. r pH " C Oa-- c 03H- 1Labo. ~'i
orl~I'ne> 8.:' c~, <:9: absa.rv~tions T"~c.e-cc.
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,GENERALITES
: !

! EAUX'

"'! '
! 002 Libre
!

!
!
!
!
!
!

Nous appliq-uons Ta li.léthode décrite p~r la norme AFNO:R T-90-011
d'août 1962.

PRINOIPE : La prise d'essai est additionnées d'une quantité, exac-
tement mesurée, de soude e~ léger excès. . .

" Oetexcès est ensuite titré par l'acide chlorhydrique
'N/20, en présence de phénolphtaléine comme indicateur;

_ Dans les eaux qui nous sont données à'analyser, les teneurs en
00 libre sont 'èxtrêmement faibles (2, à 5- mg/l). l\1algré. une-prise
d,2essai' importante (200 cc) et l,'emploi d'acide chlohydrique N/20,
l'imprécision du virage de la pl:î.énolphtaléine. entacnait jusqu'à. .
présent' les résul1rats d' incertitude. .... . ',

. Nous. utiliso~s mainte~ant' po~" c~s dosage~, I·e potentiographe
Metrohm.· Oeci noua permet 9 tout .en utilisant une solution acide

. pl~s ~il~ée (SOAH2 N/50) d'obtenir un ~nregistrement où le point
d'eq~valence est tresnettement marque. Les dosages y gagnent

. tant enpréc~sionqu'enfiabrlité. . ,

RENDErv1ENT
'Un opérateur peut effectuer 40 dosages par j qur •.

PRODUITS ET' MATERIEL NEOESSAIP~SPOUR 100Q.DOSAGES

. 50· fioles jaugées de 200 cc, bouchées (éliminer les~fioles'
trait de 'jauge est, situé vers le haut du col) . ..

1 ~burette graduée àu 1/20 de cc. ,,'

F 564.
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PREPARATION DES SOLUTIONS EAUX

CO2 libre·

, SO~t[!I9N N]~~L+'RALISANTE

Utiliser pour la préparation de cette solution de
l'eau distillée bouillie durant 15 mihutes, puis refroidie
en flacon bouché.

Peser dans un bécher de 250 c:c, 66 g de tartrate
double de potassium et de sodium (sel de Seignette). Faire
dissoudre avec 100 cc environ d'eau distillée bouillie et
passer en fiole jaugée d'un litre.

Ajouter dans la fiole jaugée 25 cc de solution de
soude N. Compléter la volume à 1 lit~e avec de l'eau dis­
tillée bouillie.

Conserver en flacon de verre .pouché à vis.

1:J:D~.1'J.QLPH1'l1;.LJ3LI~

Peser 1 g de phénolphtaléine, faire dissoudre dans
100 cc dIalcool éthylique.

J3.L,EJ!......D.J1L'rIfY]\1Q~ (ThymoJ_ sulfone phtalélne)
Peser 1 g de bleu de thymol, faire dissoudre dans

100 cc d 9alcool éthylique o .

F 419
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1, Bode opératoire 1 E AUXt •t t 1, , • • i
1 002

t,
1 Libre ,
t t,- ~- 1

Attention
De gTandes précautions doivent être prises pOtW évi­

ter que le 002 atmosphérique ne fausse 10 dosage. Potœ ce1a~
il est nécessaire :

de travailler dans une pièce où il n'y ait pas de becs de
go..z alltunés.
dG nc pus ftuTIcr dans la pièce durant toute la dtwée des
oyéro,tions~

Q'éviter dG diriger son haleine sur la solution dtU~QOt les
l:19..nipulations ~

on no doit utiliser pour tous rinçages que de l'e~u di8tillée
bouillie (voir à "pr'éparations des solutions").

- Il0c1c opGr2.t~

Prélever 200 cc d'eau à exo. miner en la vers8.n-c du
, -

flacoil do '_!)rilèver!lent dans la fiole J" augée en"l" D.!?;i-'cc..nt· le' "10ins
*- • ••

!)oiJsibIc.

Aj outer 10 cc de solution neutralisante tr88 exc,cte':'

mont :c:.eotu...ée é.~vec une burette aù 1/20e
li (ne jamuis utilisai"

cl. 0 )?ilY3tt0) •

Boucher la fiole jaugée, agiter vJ.goU:ï.~eUD3,;,le11t et
laisGoT rG~08ar 2 minutes environ.

J?2.s"~;er t:ï....ès re.pic1ement le contenu do le. fiole j;ëJ.l'I.gée
("':.0..110 lUl ~~rlen c1e 500 èè, rincer d'un jet de pis~1ette en utili­
sant de l'eau distillée, bouillie •

.1jouter 5 g6v~tes de p~énolphtaléine et doser avec de

l'acid8 cl1lorhydrique N/20 jusqu'au virage du rose d l'incolore.

Titr8' de lo..solt1.tion 'neutralisante
Prélever 200 cc' d ,'eau distlllée bouillie et o}?érer

COl~10 décrit ci~licssus. On fait deux essnis~ l'un en début Qe
sériei l'Qutre en fin de série~
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MODE OPERATOIRE
!
! EAUX

'"
!i 00;2 Librè
, Dosage potentiométrique,

Les précautions indiquées sur la fiche précédente, pour la
volumétrie manuelle sont également nécessaires pour le dosage
potentiométrique.

I. - REGLAGE DU POTENTIOGRAPBE

L'appareil étant sous tension depuis 10 minutes au moins,
effectuer les réglages suivants :

- sélectionner la bande de pH : 14
- placer la règle porte-échelle sur la graduation 0 -' 14
- mettre le bouton de "compensation" sur : 0

- régler l'arrêt automatique sur la graduation 6,5 de la
règle porte-échelle~ lorsque le stylet se déplace ~e la
droite vers la gauche
régler la vitesse ùe déroulement sur 8

- ajuster le correcteur de température sur celle des échantillons
à examiner (correction à vérifier QU' début de chaque dosage) .
à l'aide du potentiomètre de HO" amener l'index du traceur sUr
le zéro de la règle porte-échelle.

~~~~~-~~-~!!~~~~
- placer une électrode combinée verre/calomel et un thermomètre

sur la pince de fixatiQn
mettre en place la solution d'acide slùfurique N/50 et sa
burette de 10 cc.

II. - ETAL01TNAGE

A effectuer au début de chaque série.
- plonger l'électrode et le thermomètre dans une solution étalon

de pH 7
- vérifier la température et éventuellement rajuster le bouton

de correction

- mettre le commutateur de fonction en position "pH"
- à l'aide du potentiomètre "calibre-pH" amen~r l'index du tra-

ceur à la valeur 7 de l~ règle porte-échelle
- ramener le commutateur de fonction à la po~ition 0
- remplacer ~a solution pH 7 par la solution ~ampon pH 9 après

avoir soigneusement rincé l'électrode et le thermomètre

F 572



- placer le commutatcu.r de fonction sur "pH"
- lire le pH inqiqué par l'index~ ~'inscrire sur la feuille de

travail, on doit obtenir 9,0 ± 0,1.

III. - MODE OPERATOIRE

35

Prélever 200 cc d'eau à examiner en la versant du flacon de
prélèvement dans la fiole jaugée en l'agitant le moins pos­
sible

Ajouter 5 cc de solution neutralisante très exactement mesurée
avec une burette au 1/20e (ne jamais utiliser de p;1pette)

- Boucher la fiole jaugée, agiter vigoureusement et laisser re-'
poser 2 minutes environ

- Placer très rapiderant le contenu de la fiole jaugée dans une
fiole cylindro-co~ique de 250 cc. Rincer d'un jet de pisset­
te (garnie d'eau distillée bouillie). Ajouter un barreau ma­
gnétique
Placer sur le poste de titrage
Ajuster si nécessaire la correction de température

- Rattraper le joint du cardan

- Faire avancer le papier enregistreur, Œil façon telle que le
stylet marqueur soit sur une ligne numérotée. Noter sur cet­
te ligne le numéro de l'échantillon

- Mettre le commutateur de ,fonction en position "pH"

- Enfoncer les touches "Automatique" et "'Déroulement"

Péndant que le dosage s'effectue, prélever et neutraliser l'échan­
tillon suivant •.

Quand l'appareil s'arr~te :

- Déclancher le touche IlDéroulement"
~

- Mettre le commutateur de fonction en position "0"
- Mettre la burette en remplissage
- Enlever l'écharr~illon titré, rincer l'électrod~ et le rempla-

ce+ par ,le suivant

- Déplacer le papier enrogistreur pour placer le marqueur sur
une ligne numérotée. Noter sur cette ligne le numéro de l'é­
chantillon

- Répéter les opérations décrites précédemment

Lorsque la série est terminée
- Arrêter l'appareil
- Bien rincer Ifélectrode~ la déboucher et là placer dans un

récipient contenant du KCl 3 N

- Enlever l'unité de titra~e.
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PRINCIPE

!,
"

GENERALITES
,,, .

!
EAUX !,,

CO2 TOTAL ;
Gravimétrie i'

·Le CO total est déplacé par ébullition en milieu acide chlor­
hydrique, 2il est entraîné par un courant d'air décarbonaté dans
une solution de chlorure de baryum ammoniacal où il précipite sous
forme de carbonate de baryum. C03Ba est filtré, redissous par HCl
et précipité sous forme de S04Ba . qui est filtré, calciné et pesé.
On détermine ainsi 002 total. Sur un deuxième essai, opérer le
déplacement sans adjon~tion d'acide chlorhydrigue. Seuls le C02
des bicarbonates et le C02 libre sont recueillis.

PRECISION ± 2,5 mg/l

RENDEMENT
Le montage de l'appareil demande une journée de travail. On

peut ensuite effectuer 5 déterminations de C03H- + C02 libre ou de
'C02 total par jour.

~P=R__OD,=i(J::i:"I;;;;.;T=S~E=T~MA~T=ER~I=-E~1 L~N~iŒ~;C~E:.::3~S~A~IR=Œ=S;::;,....,:P;;.,.;0;;.,.;UR_.J..:;..-:.1_0_0_0_D_0~S=A_G=E::.:.:S-......._C ....03H- + C02 libre
ou C02 total a CETTE CADENCE

55 Kg soude en paillettes
6 Kg chlorure de baryum HP

1,5 l ammoni~que concentrée
2200 papiers filtres "bande bleue" ~ 110 mm

22 l acide chlorhydrique
5 Kg acide sulfurique RF
5 Kg coton hydrophile _
8 charges de butane

4 flacons laveurs de 500 cc
2 colonnes à dessécher
1 réfrigérant droit
2 entonnoirs à robinet
4 ballons de 1 l à col large

12 erlens de 250 cc
10 entonnoirs de ~ 70 mm
10 béchers de 250 cc
10 béchers de 400 cc

6 tubes de Rhodorsil ~ 5 mm
10 nacelles de ealcination
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.,.1 . . ·PREPARATION DES SOI,UTIONS

LESSIVE DE SOUDE à 40 $
- Peser 400 g de Soude en paillettes dans un becher de 2 1.
- Placer le becher dans un bain refroidisseur 1

- Ajouter lente~ent, avec précautions, 1 1. d'eau distillée
en agitant_~~§tmmnent -
Attention_aux projections 'il est indispensable .~~ mettre
des lunettes de,prRiecti0n p~dant/cette opération -

- Laisser refroidir, puis mettre en flacon.

CHLORURE de BARYU1',I A}lf10Nljl.CAL

Faire une solvxion de 100 g/l de' Chlorure de Baryum -~dans
1 1. d'eau distillée boüilie ajouter 20 cc ~'B~oniaque ­
Laisser reposer 24 h. en flacon bouché puis filtpcr si néoes-
saire'- .

Attention touj01..U'"'s reboucher le flacon aussit~ après s,'y
être servi.

,

EAU DISTILLEE BOUILLIE - avoir une réserve constante de 2 à 3 1.. .
d'eau distillée bouillie (10 min. d'ébullition) que l'on conserve
en flacons bouchés.

II - DEPLACEr.'ŒIJ'r DU C03IC A- Co2.. li M-e
- Garnir les trois flacons laveurs avec 200 cc de lessive de

Soude à 40 ~~ \
- Garnir les ampoules filtrantes d'un tampon de coton
- S'assurer que le flacon piège est bien vide
- Purger l'apparèil en faisant passer de l'air pendant 5 mn.
- Fermer le robinet d'arr~t et introduire 50 cc de chlorure

de Baryum a@TIoniacal dans l'orIen. .
- Passer encore de l'air pendant 2 ou 3 minutes puis intro­

duire, sans arreter l'aspiration, par l'entonnoir à robi­
net, 250 cc cV eau - rincer l'entonnoir avec 10 cc d'eau
bouillie.

- Chauffer à début d'ébullition et y maintenir durant 10 mn.
- Fermer le robinet d'arr~t , ouvrir le robinet de l'enton-

'noir d'admission 'et retirer l'erlencontenant'le chlorure
de Barywu et 10 boucher aussitÔt -

- Remplacer 10 ballon d'attaque par un ballon propre, placer
un nouvel erlen et l'appareil est à nouveau prêt à fonc-

. tionner • . '

III - DOSAGE DU 0031-1- 4- Œo2.. \\ ~~
- Placer l'GrIen contenant le chlorure de Baryum, toujours

bouché, sur bain sable tiède (50 0 environ) et le laisser
2 h. à cette température -

- Laisser ensuite reposer à froid pendant une nuit.
- Filtrer sur papier à bande bleue.
- Laver 5 fois avec de l'eau distillée ~ouillie (conservée

en ballon bouché)

F 240 • • .1 •.• 3 9
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- Placer sous l'entonnoir un becher de 250 cc et laver 5 fois
avec une solution d'acide chlorhydrique à 10 %-

- Porter la solution filtrée à ébullition
- Ajouter goutte à goutte 9 sans arrêter l'ébullition 9 2 cc

d'acide sulfurique au 1/2 -
- Laisser bouillir 2 minutes -

Quand la solution. est bien froide filtrer sur papier à bande
bleue, laver 2 fois avec de l'eau froide - Calciner le filtre
dans une nacelle tarée - peser ensuite la nacelle avec le
précipité •

IV - DEPLAOE~mNT DU OO~~TOTAL

- Garnir les trois flacons laveurs avec 200 cc de lessive de
Soude à 40 %

- Garnir les 2 ampoules filtrantes d'un tlliilppn de coton
- S'assurer que le flacon piège est bien vide
- Purger l'appareil en faisant passer de l'air pendant 5 minutes
- Fermer le robinet d'arrêt .et lntroduire 50 cc de chlorure de

Baryum ammoniacal dans l'erlen.
- Passer encore de l'air pendant 2 ou 3 minutes puis introduire sans,

sans arrêter l'aspiration, par l'entonnoir à robinet, 250 cc
d'eau - rincer l'entonnoir avec 10 cc d'acide chlorhydrique
concentré ~ . .

- Ohauffer à début d'ébullition et y maintenir durànt 10 minutes.
- Fermer le robinet d'arr~t, ouvrir le robinet de l'entonnoir

d'admission et retirer l'erlen contenant le chlorure de ba-
ryumet le boucher aus-sitôt - .

- Remplacer le ballon d'attaque par un ballon propre, placer un
nouvel erlen et l'appareil est à nouveau prêt à fonctionner.

- Ohaque'jour renouveler la· lessive de Soude des 3 flacons la­
veurs et les -tampons de coton.

V - DOSAGE DU CO~TOTAL
- Opérer très exactëment CO~l~_il est expliqué pour le traite­

ment de la solution du 00 H (Paragraphe III) •

F 241
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GENE:l:l!J.LITES EAUX

AGRESSIVITE

l - PRINCIPE
L'agressivité do l'uau envers les ouvrages de béton est

déteroinée d'après: 10 pH, la teneur en sels et le titre alcali­
nétrique après saturation, d'après la foruule de Langelier et le

graphique de Hoover.

- Pour peroettre des lectures plus rapides nous déteroinons
la teneur en sels 'd'après la résistivité de l'eau à exaoiner ­
Cette façon d'opéror nous seobla suffisaooent précise par la suite

des calculs.
- La oesure du pH doit ~tre faite sur le terrain.

II - PRECISION
+ 10 %

III - RENDEMENT
- Un opérateur perrG effectuer 25 déterminations cooplètes

par jour •

. IV - PRODUITS ET MATERIEL NECESSAIRES POUR 1000 DETEIDUNATIONS

Produits

30 kg de marbro fineoent pulvérisé
500 cc do réactif coloré pour oesure de pH sur le

terrain

41

100 flacons de prélèveoents
50 fioles cylindro-coniques de 250 cc
10 barreaux aiDantés

1 dosov~ Héron de 2 X 5 cc
F553

3
0,200

2
2

0,250
30
10
10

Matériel

l~ de triéthanolanine pure

kg de potasse caustique RF en pastilles
g . de Lléthylorange
g de réactif de Patton et Reeder

kg de chloruré de sodiUCl RP
ill papier indicateur pH 9,5 à 13
1. solution titrée de Cooplexon N/50
l~ solution titrée d'acide chlorhydrique N/20



MQDE OPERATOIRE EAUX
!
!
!

AGRESSIVITE

1 - PRELEVE1YlENTS

!
1

!---------------

- Prélever ùo~cr échantillons d'eaux

L'un est placé dans un flacon après avoir, si possible,
déteroiné le pH au ~oDont du prélèveoent - étiquetter

flacon "A"

- Le 2ene prélèvonont est placé dans un flacon contenant
30 g environ ,de narbre finenent pulvérisé - le flacon

~ ~J •

ést.l.rerapli"d'éau à analysèr, ·boùche et àgité ..:. ét1quctter
flacon " B "

Aoener 10 plus rapidooont possible les deux échantillons

au laboratoire

II - DOSAGES A EFFECTUER
Flacon A

- Ell ( si la oesure n'a pu être faite au lieu de prélèvement)
- ~ par Comploxonétrio selon la néthode courante

Flacon B

Filtrer 10 contenu du flacon et sur,la solution déterminer:

Résistivité - Calculer la conductivité et la salinité
équivalente

- Titre alcalioétrigue complet - Selon oéthode décrite au
. chapitre C03H- et C03 -- par VolUQétrie, mesure du TAC,

expriJ:l.er en C03Ca ng/l~

~. Si cela est possible renplacer la mesure de résisti­
vité par la déterDination de l'extrait 'sec à 1050 •
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CALCULS EAU X
!. -

AGRESSIVITE

Sur 10 graphique de HOOVER (voir page suivante )

-.Choisir la courbe de tODpérnturo corrospondant à celle pour laquel­
le l'agressivité est dénnndûa.

2 - Porter en abscisse lQ sQlinité, cxprlDee on ng/l ; obtenue soit
par le calcul à partir de la résistivité, soit par déteroination
de l'extrait sec à 105 0 (co qui ost préférable) -

3 - Le poi~t de .jonction Salinité - Courbe do teQpératUre permet de

trouver, sur l'échellé des ordonnées :
la constante tenpératurc - Salinité -

. "

4 - Avec.une règle joindre la constante teopérature -

Salinité trouvée avec la teneur en Ca (col. 3.)
La droite tracée coupe ln "ligne pivot" (col. 2.) en un point -

5 - Joindre ce point do ln IlLigno pivot" avec la teneur en C03Ca total

(TAC) pris sur la colonna 5 - ""
6 -Ce tracé coupo la cG"lonne" 4 en un point qui est .le "pH do Sat.u.ration"
7 - Faire le calcul =

pH do l'eau à 110r igine - pH do Saturation = index de Saturation

- Si ce nombre est positi~

-----> l t eau est incrustanto

- Si ce nombro ost négatif
~---~~~lteau est n~rossive

pH de Iteau ,
l'origine ! pH do Saturation . ! . Index de Saturationa

r !
! !
1 !

7,6 , 8,1 ! 0,5 (agressive)
! " !
! !

8,4 ! 7 p 8 ! + 0,6 (incrustante)

F 555
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CH1ŒITHE III

Nous dosons cet élément :

- par volumétrie : nous avons choisi la méthode de
Volhard (dosage argentimétrique par retour) à no~re
avis plus précise et plus fiable que la méthode de
Mohr (dosage direct par argentimétrie);

- par colorimétrie ': nous utilisons la colorimétrie du
thiocyanate ferrique formé par déplacement de l'ion
SCN- du thiocyanate mercurique par Cl-.
Cette méthode très valable en colorimétrie manuelle '1

donned t excel1ents résultats en analyse automatique'
sur Technicon. Nous donnons les deux modes opératoi­
res.



GE~~rnR..ALITES EAU'L

CL
.Methode de Volhard

PRINCIPE
-----~L'ionCl-7précipite AgCl par' action sur une quantité con-

: nue de NO~Ag titré? en milïeu acide n~trique.

L'excès de N03Ag est titré par du sulfocyanure? en présence
de nitrate ferrique qui sert d'indicateur de fin de réac­
tion (coloration rouge brique du sulfocyanure ferrique) -

, .
Pour éviter une action du sulfocyânure sUr AgCl précipité
(formation de Ag SCN) on isole le chlorure d'argent for­
mé en ajoutant une petite quantité de nitrobenzène qui
enrobe le précipité et le sépare de la phase acqueuse.

30,1.
25'1.
12: 1.
3,5 1.

300 cc

chaque)
cho:quo)
1 '.
1

PRECISION
Les solutions utilisées (N03Ag et scnIe'., ) sont N/20 -
Avec des eame lès plus pures on opère sur une prise d'essai
de 100 cc - une goutte de réactif (0',05 cc) correspond à
Og89 g/m) de Cl-.
Pour les eaux les plus saumâtres 9 en opérant sur une prise. '

une goutte de réactif porrespond à.d'essai
3

de 10 ~c,

8 ,9 g/m ' cle Cl. .
REPETABILITE

Pour 10 essais effectués s~ une même eau, et pour une
teneur moyenne de 63?19 g~m~, les résultats obtenus sont
dispersés entre 60?35 ~/m et 63?90 g/m)ce qui donne un
écart-type de 2?59 g/m soit? en valelIT relative 4,1 %.

RElIDEHENT
Un agent bien entraîné peut effectuer normalement 50 dosa~
ges par jour -

PRODUITS ET 1'1ATERIEL r-CCE:3SAIJ:mS POUR 1000 DOSAGES EFFECTUES A .:
CETTE CADENCE - ~ .

"Produits N03Ag n/2ü •...... '•.. '•.•••••.••••
SC~<-~ N/20 Il •• Il • " ••••••••••••• 0 ••

Acide nitrique 6N (1/2) ....•.•.•
N " , , b 'l-Gl'O enzenG ••... 0 • Il ••••••••• Il ••

ri ] on ." , d f,)0.- nl"Gra"Ge e er ...•...•..••
ÏllATEiIEL - ',.' -

rlé!llney61~s"'-do 350 cc 0 Il 0 ~. 0,. Il Il Il o •• ".0"••• li 0.100
Pipettes do '10 cc, 20 cc, ;25 cc? 50 cc, ,100 cc ..• 1 "(de
Doseur Héron de 2 ;~ 10 cc, 2 x 3 cc ..•.•....... '.• 1 (de
Burette de 25 cc ;::raduée, en 0,05 cc à 0 ~mtomatique .•.

" 50 cc Il. Il " à a Il •••

Agitateur électro-magnétiquG 1
Barreaux aimantés 10

(Burette do 25 cc : pour SCaK)
(Btü..~QttG de 50 cc : pour NO.TAg )

F 236
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~r:ETHODE D,~AN.ALYSJ~ EAUX

, CL
par Méthode'VOIJDh~ o.,

Prélev~r, à l'aide d'una pipetto, une prise d'essai de 25 ou 50 cc
pour les eaux saum6.tres, de 100 cc pour los eaux douces 'et los pla­
cer dans un Grlon de 250 •.

Ajouter 5 cc d'~cide nitrique 6N (1/2)
- 20 cc NO Ag N/10 ~~ès exactement avec une pipette

3 cc de lifitrobenzene '. .
5 gouttes dG Nitrate de fer milieu N03H 10 %

Bien agiter 2 minutes.
- Titrer avec solution do SCruCN/10 jusqu'à apparition d'une teinte

5 cc d'acide nitrique 6N
3cc de nitrobenzène
5 gouttes de nitrate de fer

-et titrer avec SCn jusqu'à apparttion d'une teinte rouge

rouge persistànte.
Noter sur la feuille d'ana~yse

- Prise d'essa~ en Cm
- Volume de NO~Ag ajouté'en C~
- Volume de SCnT. versé en Cm,

N.B.- Si, dès le 1Q Cm3 de SOm\" 'on avait une coloration rou~e pe;­
sistante recommencer le dosage en prenant 40 cc de NO Ag-au
lieu'de 20. '

Prendre un volruno d'eau distillée égal à la prise d'essai
du dosage

Ajouter

persistante.•.

F ,235
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CALCUL DE L'A1JALYSE EAlr.l

CL
par Méthode VOLHARD

, .

A - Avec N03Ag et SCru{ ~10
, cc·

1 - Calculer = n SCUK Versé - blanc =
2 - Faire la différence

nCc N03Ag ajouté
_ncc a

3 Cott? d~fférence x 3255 x 1000 =
prise d'essai

a

7-

g/m:J de Cl

'"

F 234

B - N03Ag et SCUK N/20,
.1-- "2---:- Memas calculs qu'en A

3 - Cette différence X 1.775 x'1000
prise d'essai

4 ~ Même calcul qu'en A

.r
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PRINCIPE

,-
!GENERALITES
!

·Cl
!
1

EAUX

Colorimétrie du
thiocyanate ferrique
_~__~ .J.

douces 0,25 . }{/ cc de 0 à 50 mg/l
saumâtres 1 ,t/cc de 0 à 200 mg/l

par formation de complexe mercurichlorure, llion SCN­
du thiocY8nate ffiercurique est déplacé et dosé par colo­
rimétri'e du Fe+++ ..

PRECISION
"Eaux

Eaux
FIDELITE

Les mesures ont été effectuées SliT une eau douce conservée
en bombonne dA, verre et dont un échantillon était de temps
à autre filtré et envoyé à l'analyse; Cet échantillon é­

tant alors aj outé à une série c01.;œante et dbsé avec ? 12 me.!.
SlITeS ont été ainsi effectuées du 1'7 Juin 1969 au 8 Décembre
1969; Sur une teneur moyenne de 16,5 mg/l l'écart t~pe obser­
vé est de 1?5.

CONSOMr.1ATION PRODUITS et V~TERIEL COUIlANT POUR 1000 DOSAGES
Acétate de Sodium . 2'72 g
mbi t lW\~rw.y \ @v..L. 0 5t ocyana e rer... lqcré· ~ , g

Sulfate ferrique et d'Amm.onium 60 g

Acide nitrique concentré 0,965 1

Tubes de pompe Teclmicon : 'Orange - 4,5 tube
Noir 3 Il

tube

- Violet 1,5
- 1,5 tube

- Vi.olet 1,5

F 11 '7

Orange
Rouge
Blanc

Rouleau papier enregistreur 0,3

Godets 2cc : 10

tube

. 49



fPRBPA..MTION
!DES SOI,UTIONS EA1Jx

Colorimétrie.du
Thiocyanate ferrique

T
!
!

SULFATEl._ FEHlU.Q.LJ""E. <?t.. D1M'IT10NI~1 4
4 2 FeNHpèsér 60 g de stùfate double (SO ) J

dans un mélange de 570 cô d'eau permutée
+ 430 cc dIacide nitrique

12H20, dissoudre

concentré

F 119

THIOCYAUATE 1YŒ1HCURIQUE SATURE
- Très peu soluble: 0,7 g/l

Agiter de temps à, SQtre le flacon de réserve du thiocyanate

merctœique en vérifiant qu'il y ait tqujours de la poudre
non dissoute au fond.

- Quand le flacon du Technicon est vide, décanter sur ~il~re

(papier billLde bleue~ la solution de réserve nécessaire.
- Compléter ensuite dans le flacon de réserve avec de l'eau

per~utée et , si nécessaire, du thiocyanate en poudre~

ACETATE de SODIUM "'-./ ~V4
- Peser 136 g d'acétate de Sodium cristallisé (3H20)

Dissoudre avec l'eau permutée
Co l '.1- le volU!Jle 'a 4 1.- mp euer

ACIDE NITRIQPE 6 N
(Utillsé pour le nettoyage de l'appareil)

- Mél[mger'570 cc d'eau permutée et 430 cc,d1acide nitrique

concentr:5.
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SOLUTIONS
ETALOES

SOLUTION ETALON, 1mg!cm) de C.l-

EAUX

Colorimétrie du
Thiocyanate ferrique

- Sécher durant 24 heures à l'étuve à 105°, du chlorure de
sodium (très pur) broyé.

- Peser 1,649 g de NaCl séché, dissoudre à l'eau permutée

compléter le volume à 1 1. bien agiter.

G.AMMES "EAUX DOUCES" et "EAU"'.K SAUMATH.ES,"
Préparer 8 fioles de 500 cc et une burette de 25 cc graduée

au 1/20° cm3•
200~/cc= mesurer 100 de solution étalon

,
1mg/cc et compléter à 11cc a

eau permutée.

100t/cc Il 50 cc " " " Il "
50Y/cc il 25 cc li " " Il Il

20'-6/cc il 10 cc il li " li "
10 t/cc Il 5 cc Il il (1 Il Il

5~/cc il 2,5cc il Il il Il "
3'X/cc Il 1,5cc Il Il " il il

1 '1/ cc li 0,5cc il il Il il il

F 120 .
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Montage

TECHNICON EAUX

Colorimetrie du thioc:yanate ferrique

elIplRseur

8nregislteu r

52



, ,
!MODE OPERATOIRE,
!

EAUX

CI-Colorlinétrie du
Thiocyanate ferrique

F 118

REGLAGES TECHf.\TICON
Préleveur = godets 2 cc - Vitesse 40 échantillons/heure

Bobine de délai = double

Colorimétre = filtres 480 m/u - diaphragme 4
Expanseur d'échelle = eaux douces )( 4

eaux saumâtres x 2

~M@1ES UTILISEES
Eaux douces 50 kIcc-20J'Jcc-1 0 Y/cc-5 X/ cc- 3 ~/cc- 1 'i/cc- 0
Eaux saumâtres 200 y/cc-1 oot/cc-50 XI cc-20 t;cc-1 0 'i/cc- 0

Une 3ième. g8lli1ffie est parfois utilisée pour des eaux très peu

chargées :1à, 5-,:5 ~ n.0 ';f/ée ç -,' vxpanséur x 1:Ô~.

~TTOYAGE DU CJRCUIT DIrE FOIS LES DOSAGES TER}lINES
- Réunir les tubes servant au prélèvement des 3 réactifs

Sulfate ferrique

Thiocyanate

Acétate de Sodium
dans le flacon d'acide nitriqueAJ6 N
Laisser le tube de lavage dans l'eau permutée

Faire marcher Ifappareil15 minutes

- Laver ensuite l'extrémité des tubes de prélèvement ,de réactifs

et les placer dans un becher d'eau permutée et faire marcher

l'appareil 30 minutes.
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GEI'JE1.lALITES EAU::X:
o_______...::... 0

Cl­
Colorimétrie du

thiocyanate ferrique
METHODE MANUELLE

1 ~ ,

La méthode décrite pour l'utilisation à l'autoanaly-

seur est également applicable en colorimétrie manuelle.
Nous l'avons pendant un certain temps utilisée avec

un spectrophotomètre Il JEAN ct CONSTAiITT".

RENDEr-ŒNT

fiolos, jaugées de 50'cc bouchées
pipette à 2 trous de 25 cc
dosour héron 2 x 4 cc

r; ii 2 x 2 cc
cuves dG 10 Cm par spectrophotomètre
Constant ll

\

"Jean et

F 230

Produits

Fer pur ~,;.o •• 35 g

Acide nitrique 00 3 L.
1 - ,

Thiocyannte mercuriquG 1 ,5 g
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PREPmlATION DES SOLUTIONS EAUX

Cl-
par Colorimétrie

:du Ferrithiocyanate:

F 231

SOLUTION ACIDE DE NITRATE~~.FEa

-- Peser 7 g de fer pm... dans un,_ becher de 600 cc ­
Attaquer par 100 cc d'acide'nitrique RF Q~112

:'.- Recouvrir d'un vérre de montre et attaquer très lentement

en chauffant nu bain sable à douce température -
- Lorsque tout est attaqué, filtrer (il reste toujours quel­

ques ·mi+ligra~~es d'insoluble) -
- Passer en ballon jaugé de 1 L, ajouter 500 cc d'acide nitri­

que RF conc~~tr~ et compléter le volume à litre
bien agiter.

SOLUTION SATUREE A THIOCYANATE DE MERCURE
- Peserp,5g de Thiocyanate de mercure en becher de 1 L. ­

mettre sur agitntelIT rnagnétique avec 800 cc environ d'eau
permutée et agiter 5 h. - filtrer,pnsseren ballon jaugé
de 1 litre - compléter au trait de jauge avec eau permutée -
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~ METHODE D'ANALYSE EAUX

-----------......;:..-_-------------
Cl-

par Colorimétrie du
, Ferrithiocyanate

- Préparer des ballons.jaugés de 50 cc en nombre égal à celui
des échantillons~ plus deux pour l'étalonnage.

- Les laver très soigneu.sement~.à l'eau permutée
SOLUTIONS D'ETALO}IT~AGE

~ Dans los. ballons dostinés à l'étalonnage marqués 0 et· E,
placer =

dans le 0
dans le TI]

25 cc d'eau 'permutée
- 10 cc do' Solution étalon de Cl-' à .

17~7 mg/l (mesures avoc une pipette
.' do 'précision)

15 cc d'eau permutée
DEVELopp~mNT DE LA COLO~ATION

Dans los ballons destinés aux échantillqns prélever 25 cc
d'eau à analyser
Ajouter dans chaque ballon (étalonnage et échantillons)

- 4 cc de Solution acide de nitrate de fer
(mesUl'és avecdosour héron ou à défaut avec une buret-
te) - apiier - •

. 2 cc deu~301ution saturée de Thiocyanate de mercure
1 (mesurés élVOC un doseur héron ou à défaut avec une

burette)
- Compléter à 50 cc avec oau·distilléo. Agitor - Laisser

reposer à l'obsclITité 20 minutes -
COLORnmTRIE

Mettre le spectrophotomètre en "chauffage" dès que la colo­
ration'a été dévoloppé8 -
Régler = La longeur d'onde sur 452,.5 m/u

- La sensibilité sur 5
- Utiliser des Cuves de 10 Cm
- Cellu.le A

REGLAGE DU 0
_. - Placer l'airrlulle du ~randcadran sur 0 -

I ...J t..~ ~ .

Placer dans 10 porte-Cuves les'solutions 0 et Etalon -
- Mettre la Cuve 0 sur le traj et du rayon lumineux .
- Régler le milliamporemètre sur 0 grâce aux bo~to~s de

réglages électrique (volet tiré) et optique (volet ouvert)
ETALONNAGE DU SPECTROPHOTOrT~TP~ . .

- Présenter alors la Cuvecontonant l'étalon
Ouvrir le volet

-Tourner le bouton du Bcoin optique" jusqu'à régler le
milliamperemètre sur 0 -

A ce mOillent pl09.uer ,l~ bouton de commande du "coin optigue il
,

puis visser 9 ou dévisser 'le bouton de réglage du grand
cadran (~errière l'appareil)' jusqu'à placer l'aiguille sur/gO ­

F 232
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... / ...

CONTROLE - TARB ,

Débloquer alors 10 bouton de commande du "coin'optique Il
1

placer sur le trajet lumineux la Cuve 0 1 de la main gauche
touner 9 vers. l'avant le bouton de la tare Til -

Manoeuvrer le bouton du coin optique pour équilibrer le milli­
voltmètre sur la position 0 - noter. le chiffre du grand cadran­
on doit obtenir unovalour comprise entre 83 et 85 - Si le
controle donnait un chiffre différent refaire le tarage et,
éventuellement la solution - étalon

.- L'appareil est alors prêt pour les mesures
- On laisse en place la Cuve de la Solution 0 ce qui permet­
tra,. toutes le~5 mesures, de vérifier la stabilité du 0 -

MisüRES - Placer l'échantillon dans la Cuve, essuyer bien soigneu­
sement les faces transparent8s 9 et 'placer la Cuve sur le .
trajet du'rayon lumineux - ouvrir le volet - manoeuvrer le
bouton da conunande du coin optique de façon à amener l' ai­
guille du milliamperemètre sur 0 - effectuer la lecture-

. -
Transcrire tous les résultats sur la feuille de travail -

CALCUL DES ANALYSES
Formule générale

177 x n divisions pour. échantillon
N Divisions pour E x PE en cc

. Dans les condi}ions habit~elles =

=

N divisions pour E =

P.E. en cc
90
25 cc

F 233

0,079 x n divisions pour échantillon
0, 0022 x 11 Il " - _

Cl- g/m3

Cl-éqjm3
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CH!~ITRE IV

Dans les eaux naturelles, nous rencontrons généralement cet
élément sous la forme S04-- et plus rarement s--.

Les teneurs sont le plus souvent très faibles :
804-- souvent inférieur à 5 og/l
s-- presque toujovxs inférieur à 1 mg/l

De, telles concentrations ne permettant pas d'utiliser la gra­
vioétrie ; celle-ci n'étantvnlnble qu'à la condition d'obtenir un

précipité ~ 50 mg environ, car la solubilité du sulfate de baryum
atteint 84 mg/l (corresp~ndnnt à 35 mg/l de S04--) en rrilieu HCl N.

La méthode par dosage conplexooétrique de l'excès de Ba C12
. .

n"est également p~utilis~ble pour les teneurs sus-indiquées •.

Les grandes concentrations d'échantillon, pour atteindre los
teneurs minioa nécessaires, ne donnent pas toujours satisfactions

( souillures fréquentes ), dG plus elles sont très longues ct ne per­
mettent pas la grande s6rie~

Ces raisons nous ont conduit à utiliser les méthodes suivantes :
S04-- Turbidinétrie très valable pour les teneurs ~2mg/l
S-- Colorimétrie à dioéthyl-paraphénylène-diamine, seule
méthode applicable à notre connaissance.

Ces 2 méthodes nous ont dOl~é d'assez bons résultats à condi­
tions de se conformer très strictement au Dode opératoire décrit.



GENE.t:l..ALITES
!

EAUX '
!
!

S04-- !
par't~bidimétrie !

!

PRINCIPE
Les sulfates sont précipités, en milieu chlorhydrique~0,5N,

à l'état'de sulfate de barT~.

Le précipité est maintenu en suspension homogène, suffisam­
ment longtemps ppur que l'on puisse effectuer les mesur~s, par ad­
dition de "Tween 20" (monolaurate de polyhydroxyéthyl-sorbitol).

L'intensité du trouble est mesurée,au spectrc.mètre à 650 nm.
Lorsque les eaux sont colorées on opère une 2e mesure sans

adjonction de chlorure de baryum, mais en utilisant le m~me étalon­
nage du photomètre et en observant les mêmes conditions de manipu­
lation, y compris le temps de réaction (solubilisation de ma~ières
en pseudo solution, modification de coloration etc ••• ).

Nous avons essayé divers réactifs pour le maintien en suspen­
sion du précipité: gélatine, alcool glycériné, agar agar, etc •••
mais c'est le "Tween 20" qui nous a donné le plus.satisfaction.

PRECISION

RENDEMENT

•·
••

0,5 riIg/l

2 opérateurs bien entraînés peuvent effectuer 60 dé­
terminations par jour.

PRODUITS ET MATERIEL l'1ECESSAIRES POUR 1000 DETERMINATIONS A CETTE
CADENCE

4 l acide chlorhydrique
70 g chlorure de baryum

0,2 l "Tween 20" (fout'nisseur "Serl abo")
75 fioles jaug~es de 50 cc, bouchées

1 éprouvette graduée de 50 cc
1 burette de 25 cc graduée au 1/20e de cc
2 burettes de 50 cc graduées au 1/10e de cc
2 cuves à faces parallèles de L = 40 mm pour spectromètre

F 132 60



1

1
jPREPARATION dos
i SOLUTIONS..

!'
!
!
!

EAUX / VEGETAUX

ACIDE CHLORHYDRIQUE à 10 %

S Total
par Turbidimétrie

.
100 cc d'acide chlorhydrique pur sont placés dans un ballon
jaugé de 1 1.

Compléter 10 volume uvoc de l'enu permutée bouillie; bien

agiter.
Conserver on flacQn de verre jaune.

CHLORURE de B~~YUM STABILISE
- Peser, dans un bocher de 400 cc, 10 g de chlorure de baryum.
- Dissoudre à l'o~u permutée bouillie.
- Ajouter 10 cc d'Qcido chlorhydrique concentré.
- Passer en fiole jaugée de 1 1.

- Ajouter 20 cc do fi Tween 20 fi.

- Compléter uu trait do jauge avec de l'eau permutée bouillie.
- Bien agiter.

F 133
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lequel les indications des minutes ont
les nombres pairs et en noir pour les nom-------- .

temps 54 min· et 57 min. portent un repè-

! . !
! 1

rlODE OPERATOIRE ! EAUX .VEGETAUX !
! !
! 4 !
! SO -- !
! par Turbidimétrie 1

! -1

Ces mesures nécossitont le travail simultané de 2 opératours.

PLANIFICATION DES OF~RATION:3

On dispose d'un révoil sur

été repérées ~~_E~~g~ pour
bres impairs; de plus, les

. re Y~E1.

A partir de la 1ero fouille d'échnntillons à analyser, on garnit
de ln façon suivante 10 t[:,bloau UPhotométriG" :

PHOTOHETRIE
! !
! . Fin + !
!d'c.gitQtion 15 minutes 1

1 h h !,
!

1 er échantillon! 1 1 12 1 27 !

2e échrmtillon ! 1 ! 14 1 29 !
1 1 !

3e échnntillon 1 1 ! 16 1 31 !
! 1 ! r !etC: ......... .., ! 1

De cette fnçon, à ch~quo ropère rouge, un opérateur finit d'agiter
un échantillon ( selon sn rapidité, il a commencé l'adjonotion de réac­

tifs 20 ou 30 secondes avant ) ot à chaque repère noir, un 28 opéra.

teur effectue une mesure photométrique.
En raison du temps nôcessaire au réglage du "0 et du 100" sur le

photomètre, les 2 promiers points de la gamme sont effeçtués avec un

écart de 3 minutes.
Si pour une raison quolconque un retard était 'pris, ~téchontillon

est sauté et l'on continue selon le plan de travail établi.
Les échantillons sautés sont repris en fin de série; il en est de.

m~me pour les échnntillons de trop forte ou trop faible teneur qui
F 421
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seront refaits sur des prises d'essai différentes.

2 - Mettre le spectrophotomètre Il en chauffage "

3 - PREPARATION de la GAr'IH!

Dans dos fioles j~ugéGS de 50 cc, introduire les quantités suiv2n­
tes d'eau distillée (mesurée avec une éprouvette) et de solution é­

talon de S04-- (mesur8e très exactement avec une burette de ;)récision) ~

; ~- : Solo~ 304-- ;Teneurs 304-- ;.
iFiole ,Eau distillée i 100 t 1 cc i en 't 1cc J

0 40 cc 0 cc 0 '''1 cc
A 39 cc 1 cc 2 "
B 37 cc 3 cc 6 "c 35 cc 5 cc 10 li

D 33 cc 7 cc 14 "
E 32 cc 8 cc 16 "
F 31, cc 9 cc 18 "
G 30 cc 10 cc 20 "

4 - PRELEVEMENT des ECI-Il;1EC ILLOlIJS

Prélever une aliquote de chaque échantilon et la placer dans des .
fioles jaugées de 50 cc numérotées.

~igner ces fioles su= la paillasse, à la suite de celles renfer­

mant la gnmme.

-
5 DEVELOPPEMENT de ln TURBIDI~illTRIE

- Régler le réveil sur 12h53

Quand l'ciguille. des secondes nrrive sur 30 ou 40 (selon la rapidi~é

du manipulateur):

al verser d::ms 12. fiole j c.ugée " 0 'fIcc " :

2,5cc d'acide chlorhydrique à 10% (burette)

5cc de solution stnbilisée de chlorure de baryum (burette)
- compléter le vol~@e à 50cc avec de l'eau bidistillée

boucher la fiole

agiter énergiQueme~t ~O fois
- poser sur la paillasse

à ce moment le réveil doit indiquer 12h54 (1er repère vert)

F 422 G3



bl La 2ième opération p fiole "20 ~1cc" est opérée 3 minutes après
et se termine à 12h57 (2e repère vert).

cl Les opérations suiv~ntes se déroulent toutes les 2 minutas se­

lon le tableau de tr2vail.

6 - TURBIDIMETRIE

Régler l'apparoil selon les indications de la feuille de travail

al Lorsque le réveil indiQue 1h09
saisir la fiolo mo..rquée ,,~O i1cc"
l'agiter énergiquement 5 fois
passer'dans une cuve de 4 cm

- régler le "0" du spoctrophotomètre sur cette solution

bl Lorsque le réveil indique 1h12
saisir' la fiole marquée 1120 'i.1cc"

- l'agiter énergiquGQent 5 fois

- passer la solution en cuve de 4
régler le 11109 11 du spoctrophotomètre sur cette solution

cl Lorsque le réveil indique 1h15

agiter et op6rer la mesura de la solution "18 'ilcc".
A partir de là~ opérer une mesure toutes les 2 minutes à chaque

fois que l'aiguille des minutes est sur un repère noir. Les éch~til~

lons sont passés à ln suite des points de la grumne.

7 CAS des SOLUTIONS COLOREES

Après 'que les masures aient été faites, reprélever la meme quan­
tité de solution dans une fiole jaugée de 50 cc.

Ajouter 2,5cc d'ncide chlorhydrique à 20%.
N e pas ajouter de chl~ruro de baryum stabilisé
Compléter le voJ_ume à 50 cc avec de l t eau permutée.

Boucher les fioles

- Agiter énergiquoment 20 fois
Laisser reposer 15 minutes

Agiter à nouveau 5 fois
Opérer aussitot ln mesure au photomètre

- Noter le résultat de la illesure dans la colonne "Témoin".

F 423,
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: CALCULS
iDES AN.ALYSES

!
1. par
!

EAUX

So4-­
Turbidimétrie de S04Ba

1 - Porter sur une feuille de papier millimétré les chiffres obtenus
pour les solutions de la g~~e.

- Horizontalement les divisions du spectrophotomètre

- Verticalement les teneurs en S04-- t/cc.

2 - Relever les teneurs en X/cc correspondant aux échantillons ­
(S04-- t /cc dans dilution )

3 _ S04-- 't /cc dans dilution X Vol. Sol~n cc

P. E. cc
=

3
S04-- g/m

· F 135

=
49
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GENERALITES

, ,, . ,
, EAU X ', ,, ,
\--- ,, ,
, S ,'. .., . , ~ . . ,1 - Colorlmetrlé a--la -'-:;:-.~'8 ,

IDiméthyl-paraphénylène-diamine !, ,

. -",

F 14

Nous avons adapté à notre cas particulier du dosage
_dans les eaux de barrage, la réaction de Caro décrite par
Rimattei et Andrei, avec quelques modifications apportées au
laboratoire du Professeur Dommergue du Centre de Pédologie Bio­
logique de Nancy.

Toutefois nqus avons dû renoncer au déplacement de
l'H2S ~el qu'il est effectué à Nancy car les teneurs que nous
avons a mesurer sont extrêmement faibles, bien inférieures au

r/cc, et lors du déplacement les pertes étaient par trop im­
portantes.

Telle que nous l'utilisons la méthode s'adapte fort
bien à l'autoanalyseur Technicon à la condition de prendre de
grandes précautions pour éviter le départ ou l'oxydation de
l'hydrogène sulfuré. Pour cela tous nos réactifs sont préparés
avec de l'eau bouillie, l'air de fractionnement de l'autoanaly­
seur est remplacé par de l'azote préalablement débarrassé de
toute trace d'oxygène par lavage dans une solution de- pyrogal-­
late de soude. .

Le préleveu~ d'échantillon est recouvert d'une hous­
se de plastique où l'on maintient une atmosphère d'azote.

Principe

Formation de bleu de méthylène par action de S-- sur
,la diméthyl-paraphénylène-diamine en milieu acide. L'addition
d'alun de fer accélère la réaction qui est très lente.

Précision

On obtient un pic bien lisible à 0, 05 J"/ cc. On peut
même estimer 0,03 d( (avec 50 %d'erreur possible).
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1 1

PREPARATION DES SOLUTIONS , EAU X ~

---------------"""1------------~:__-1
1 1
1 S 1
1 . , 1
1 Colorimétrie à la D.P.P.D. 1
l ,

-----------....;....---

Eau permutée bouillie

Dans un bécher de 5 1. placer environ 4 1. d'eau per-·
mutée, porter à forte ébullition et y maintenir durant 5 minutes

Dès que la solution est tiède (environ 50 0 ) passer en
flacon et bien boucher.

Alun de fer

Peser 125 g d'alun de fer (sulfate de ]'er III et d'am­
monium), les faire dissoudre dans envir.on 800 cc d'eau permutée
bouillie + 25 cc d'acide sulfurique environ N. Compléter ensuite
le volume à l 1. avec de l'eau permutée bouillie.

Diméthyl -paraphénylène-diamine

PeseT l g de produit pur, faire dissoudre dans 200 cc
d'eau permutée bouillie + 200 cc d'acide sulfurique environ N."
Compléter ensuite le volume à l 1. avec de l'eau permutée bouillie.

Solution de pyrogallol pour le laveur à azote

Le flacon laveur est garni d2 solution de pyrogall~te

de soude
- 40 g de soude en pastilles sont dissous (bien agiter)

dans 200 cc d'eau permutée. Faire dissoudre ensuite 45 g d'aci~e

pyrogallique. Compléter le volume à 250 cc, conserver en flacor
de verre jaune bien bouché.
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.,,,
, GAMME ETALON,,

, ,, ,
, EAU X ', ,, ,, , ., ,
, S ,, ,
1 Colorim~trie à la D.P.P.D. 1, ,

~ .

Solution ~talon l mg/cc de S

Peser 7,500 g de mono sulfure de sodium cristallisé
(Na2S , 9 H20) et les dissoudre à l'eau permutée bouillie et

bien refroidie. Compl~ter le volume à 1.000 cc. Noter la date
de pr~paration, cette solution doit Otre refaite tous les mois.

Solution à 10 k}cc de S

Cette solution et la gamme doivent être pr~par~es ex~

temporan~ent. Remplir, jusqu'au ras du col, un ,ballon jaug~
de 100 cc, avec de l'eau permut~e bouillie.

Ajouter l cc de solution étalon à l mg/cc avec une
pipette de pr~cision.

Compl~ter le volume à 100 cc avec de l'eau permut~e·

bouillie et pr~parer aussitôt la gamme

Préparer 7 ballons jaugés de 50 cc bouchés.

Compléter aussitôt à
50 cc avec eau per­
mut~e bouillie

5 cc
3
2
l
0,5
0,25
o

Solution à 10 ~/ccTitre

l 'f;cc
0,6
0,4
0,2
0,1
0,05
o

,, .,,________-:--__-!- f

1
1,,
t,,,
i,,,,,
1,

F=!-5
69



F L.7

,
"

, ,
MODE OPERATOIRE ~ E A U X 1?.

1 ,i
~ 1-, ,

1 S ,
"f t ,. Colorimétrie à la D.P.P.D. ,

! 1
1 ,

Les solutions sont branchées comme indiqué sur le croquis
du manifold.

- La manipulation la plus délicate est le.réglage du débit
d'azote.

- Le prélèvement est fait 'sur le 'plan dl eau dans d.es flacons
pleins ·à ras bord, et bonchés -d.e' façon telle qu 1 ils ne con­
tiennent pas une seule bulle d'air~

Les flacons sont ar'1enés auprès du technicon la veille au soir
du dosage, afin de bien laisser décanter les matières en sus­
pension.

1e remplissage des godets de l'autoanalyaeur est fait en évi­
tant de soulever le dépôt ..

Le pr'éleveur est auss:j..tôt recouvert de -la cloche à azote'!

..

.! ".

.
r

."....
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CHI\.PITRE V

PHOSPHORE

ColoriQétrie du bleu de Qolybdène

- manuelle

~ à l'autoannlyseur Technicon

Les eaux sont débarassées des matières en suspension

par floculation on rJilieu 1 %HCl

\
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EAUX

4-­PO,
colorimétrie du Bleu de

molybdène

! .
!
!
!,
;par
!
----=.;;~..:;.;;;.;;.:;;.;;...------

GRtfERALITES .

PRINCIPE
On forme avec l'ion P04--- et le molybdate d'ammonium, en milieu

sulfurique, un complexe de phosphomolybdate qui, réduit par le Chlo­
rure stanneux~ donne un composé bleu absorbant particulièrement à 830mf

Malgré l'ajustement du pH où se prod·uit la réaction, on peut
craindre une réduction de ltexcès de illolybdate d'ammonium; mais ~omme
la coloration bleue développée dans ce cas ~bsorbe surtout 630 mr, une
détermination opérée dans la bande de 830 mr ne peut être dênée par
cette interférence •.

Notre laboratoire ne possédant pas de spectrophotomètre, nous uti­
~isons un colorimètre ave'c filtre de· 650 rrf ce qui nous fait craindre
d'avoir des chiffres trop fortse

Nous évitons l'interférence due à Si++++ par l'adjonction d'acide
citrique à 1 %.

PRECISION

± 4 divis~ons du colori~èt~e correspondent dans les conditions de
l'analyse à - O,j1 161m3 de PO ---

RENDEMENT
On opérateur peut effectuer une série de 50 dosagés par jour.

PRODUITS et MATERIEL NECESSA~.@.S ..:Qour 1000 DOSAGES EFFECTUES à cette cQ8~n

Produits Acide citrique RF .e 15 g
-------- Molybdate d'ammoniUQ •••••••••••••••••••••• 35 g

Acide sulfurique RF pour toxicqlogie ••••••• 1 kg
Chlorure stanneux RF •••••••••••••••••••••• 10 g
Acide chlorhydrique RF ••.••••••••••••••••• 15 cc
Etain en grenailles ••••••••••••••••••••••• 5 g

o
Matériel :.-------- 100 tubes à essai "pour colorimétrie" jaugés à 20 cc

100 bouchons caoutchouc nO 14
2 burettes de 25 cc
2 burettes de 5 cc
6 supports de tubes à essais ( 10 tubes chacun )

F 329 74
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! PO 4---
!par colorimétrie du Bleu de
1 Molybdène
!

!PREPARATION DES,* SOLUTIONSh·

!
1 .

!
EAUX

ACIDE CITRIQUE à 1 %
Dissoudre 10 g d'acide citrique dans de l'eau permutée, froide.
Faire volume à 1 1 ..

SOLUTION SULFURIQUE DE MOLl1BDATE D'~fMONIUM

a) Dissoudre 25 g de Molybdate d'Ammonium dans 200 cc d'eau tiède

( 60° environ)'

si nécessaire filtrer ~-~~~ Solution ~

b) Mesurer 280 cc d'acide sulfurique concentré. Les verser, avec précau­
tions e~ en agitant sans cessG, dans 520 cc d'eau distillée.

Laisser bien refroidir ---~ Solution (§)
Verser lentement et en agit~t la solution ~ dans la solution ~

CHLORURE STANNEUX " pour COLORUIETRIE "
Peser 5 g de Chlorure Stanneux dans un becher de 250 cc
Ajouter QO cc d'acide chlorhydrique pur
Couvrir d'un verre de montre; tiédir au bain sable pour dissoudre.
Laisser refroidir; passer dans un ballon jaugé de 200 cc, compléter le
volUL1e avec de l'eau distillée.
Conserver en flacon de verre jaune; mettre au fond du flacon un petit
'grain d'étain métallique.

SOLUTION ETALON de p205 - Voir à " Solutions Titrées "

F 330
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!
!METHODE D'ANALYSES
!

EAUX

P04--­
éolorimétrie du bleu de

molybdène

.I:
,- Prendre 20 cc d'eau dans un tube' jaugé pour colorimètre LUMETRON. '
- Prendre 9 tubes pour confection de la gamme, marqués 0, A,. B, C, D,
. 'E, F, G, H.

- Remplir 1 burette de 10 cc avec la Sol~tion étalon de p 205 à 5 r Icc
Placer dans le tube A-0,5 cc de,Solution étalon

B-1;0 cc Il Il

C-1;5 cc Il "

D-2 ,OcCil"

E-2,5 cc Il "

F-3,0 cc " "
G-3,5 cc " "
H-4,0 cc Il "

Ajouter ensuite de l'eau distillée jus~u'au trait de jauge (20cc) ;
le tube marqué 0 ne contient que de l'eau distillée.

- Ajouter dans chaque tube, garrmle et échantillons, 1 cc d'acide citrique
à 1%, puis: 1e - une goutte de S04~ au 1/2, bien agiter.

2e - 1 cc de Solution Sulfurique de Molybdate d'Ammonium
bien agiter.

3a - 4 gouttes de' Chlorure Stanneux "pour colorimétrie".
Bien agiter, .attendre 5 minutes et colorimétrer.

MESURE AU COLORIMETRE LUMETRON
- Placer le filtre roUge de Longueur d'onde 650
- Mettre le tube 0 dans le compartiment marqué "BIanet! et étalonner

l'appareil sur 100 avec ce tube.
- Faire ensuite les lectures de la gaIDQe et. des échantillons.
- Laisser le tube 0 dans le porte tube; entre chaque lecture, passer

le 0 et, s1 nécessaire, corriger le tarage du 100.'
~. Cette gamme est strictement la même que celle qui est utilisée pour

le p205 dans les sols. Les échantillons d'eaux et de sols peuvent
~tre passés avec une même gamme à condition de développer les cou­
leurs au m~me moment. 76
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EAUX

PO4-­
Colorimétrie du bleù de

molybdène

!
!
!
!---------------

ANALYSES!
1.

!CALCUL des
!

Disposer d'une feuille de papier millimétré o~ sont portés:

sur l'échelle h~!~~~~!~~~ les quantités de P04--- en 6 •
sur l'échelle y~!~~S~!~ les graduations du colorimètre

1 - Porter au crayon chacune des lectures de la gamme (de 0 =100 à H = 26.8)
2 - Avec la règle courbe, tracer au crayon la courbe qui relie ces points.
3 - Relever les t de P04--- correspondants aux mesures effectuée~ et les

inscrire dans la colo~e ~ ! P.E. de la feuille d!analyse.

4 - JI PE = g/o3
PE en·cc

5 - g/m3
éq!m3=

31,7

N.B. Joindre la courbe à la feuille d'analyse.

Pour les lectures inférieures à celle du point H de la courbe

( 26,8 ~ ) ne rien inscrire, les analyses doivant être refaites.

F 332
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GE1ŒRALITES
!
1

!
EAUX

PO4-'­
Colorimétrie au

Technicon

. PRINCIPE
Nous opérons sur des eaux débarnssées de leurs matières e~

suspension par floculation avec 1 %d'HCl.
Comme dans la méthode précédente, on forme avec l'ion P04--­

et le molybdate d'ammonium, en milieu sulfurique, ~ complexe
phosphomolypdate.

Sur l'autoanalY'3eur, ce complexe est réduit à 850 par l'aci­
de ascorbique.

L'interférence de la Si++++ n'est pas à craindre à l'acidité
où nous opérons, mais nous introduisons quand même, par mesure de
précaution, de l'acide citrique avant la formation du' complexe.

PRECISION : 0,1 mg/l P04---

PRODUITS ET MATERIEL N~CESSAIRES POUR 1000 DOSAGES

(3,90 cc/mnj
(2,90 "
(2,00 Il

(1,20 "
(3,40 " )

8 tubes de pompe violet-blanc
3" "violet-noir
3 Il Il vert
2" "jaune
2" " violet-orange

0,5 l acide sulfurique
1,5 l acide chlorhydrique
40 g acide ascorbique
10 g acide citrique
1,5 rouleau de papier enregistreur, linéaire, Technicon.
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" ,

. ! .. !
PREPML~TION DES !

SOLUTIONS; "!, EAUX

. P
par'colorimétrie du bleu

de 'molybdène

ACIDE CHLORHYDRIQUE 1 %
, ,

. Dans un bécher de 5 1 9 placer 3,960 l d'eau bidistillée,
mesurée àl'eprouvette 9 et 40 cc d'acide chlorhydrique concen-'
tré,mesurés avec une éprouvette de 50 cc. Bien ~giter, passer
en flacon de plastique. '

ACIDESSULFU~IQUE 1.65 N E~_CITRIQUE 1~5g/1

Mesurer avec une (~prouvette 1 ~ 70S' l d'eau bidistillée,' les
placer dans'un bécher de 3 1. 'Verser dedans en agitant. constam­
ment 9 92 cc d'acide sulflITique concentré 9 mesurés avec une éprouvet­
te de 100 cc. Laisser refroidir •

. Dans un bécher de 400 9 peser.3,O g d'acide citrique. Les fai­
re dissoudre dans 200 cc d'eau bidistillée.

. . Quand la solution sulfurique est froide, ajouter la solution
d'acide citrique. Bien mélanger 9 conserver en flacon plastique;

REACTIF SULFOMOLYBDIQUE CONCENTRE
Peser 25 g de moiubdate d'ammonium dans un bécher de 400 cc.

,Ajouter 200 cc d'eaubidis~illée,fuirodisooudro. -Préparer dnns: .
un deuxième bécher 300 cc d'eau bidistillée dans lesquels on ajoute
lentement et en agitant constarnment.2S0 cc d'acide sulfurique con­
centré. Laisser refroidir. Joindre les deux solutions dans un
ballon jaugé de 1 1. Compléter au trait de jauge avec dB l'eau
bid±stillée. Bien agiter.

ACIDE ASCORBIQUE
. Dans ùn bécher de 400 cc, peser 10 g' d'acide ascorbique. Fai­

re disso'udre è. l'eau bidistillée, passer en fiole jaugé,e de '1' 1.
Compléter avec de l'eau bidistillée 9 bien agiter.

" .

F 569

79



! !
, GAIIDTE 'EAUX

D':STALONNAGE1 r.
1 ..:.. ~----------__:_

!
! ~04---
!! par colorimétrie au
, Technicon
-

GAMME ETABLIE A PARTIR
- de la solution étalon de phosphore à 1 mg/cc de P20

5
•

- d'~cide clùorhydrique à 10 % (obt~nu par- dilution
avec de l'eau bidistillée)

d'eau bidistillée

SOLUTION A 100 ~ Icc DE P205
- prélever 20 cc de solution étalon à 1 mg/cc de P20

5
,

passer en fiole jaugée de 200 cc, compléter avec
de l'eau bidistillée, bien agiter.

Préparer 5 fioles jaugées de 500 cc et 2 de 1000 cc, y mesurer les
volumes indiqués par le àbleau ci-dessous en utilisant une éprou­
vette de 50 cc pour l'acide chlorhydrique et une burette graduée
au 1/20e pour la solution de P205 ~ .

Teneur
. PO --­
. 4
t/cc

9,35
5,35
2,70
1,35
0,65
0,15
0,00

F 580

Volume
de la
fiole
jaugée

·1000
500
500
500
500
500

1000

HCl
10 %
(cc)

100
50
50 .
50
50
50

100

Solution
P20 5

100 'i / cc

69,85
20,00
10,10

5,05
2,45
0,55

Compléter au trait
de jauge avec de
l'eau bidistillée
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F -287

Montage.

TECt:l NICON

ex"---pan-seur..1.-..X2 --0
enregistreur

EAUX

PHOSPHORE
cohuimlltrlll du bleu do molybdene
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CHAPITRE VI

Azote

Cet éléQent peut exister
_ sous farDe minérale ( N62-, N03-, N H 3)

- sous fOrQe organique

Nous dosons habituellement
- l'azote total par minéralisation de Kj.eldahl après réduc­

tion dans N03-.

L'azote ammoniacal ainsi obtenu peut être dosé

par déplaceQont et acidimétrie
- par colorinétrie du bleu d'indophénol (réaction de Ber­

thelot)

l'azote nitreux est généralement dosé avec l'azote nitrique.
En effet, l'instabilité des nitrites rend leur dosage, après transport
au laboratoire, très incertain.
On pourrait néammoins envisager un transport rapide, en prenant de

très grande précautions (tenpérnture, éclaireoent. etc ••• ). Dan~ ce
cas, la méthode décrite pour les nitrates est parfaitement applicable.
Dans' ce but, l'entrée de l'échantillon sur l'autoanalyseur a été pré­
vue (sans r~duction).

- l'azote nitrique : nous donnons pour les raisons ci-dessus
sous cette appellation là SODDe N02+N03 • La colorimétrie au réactif
de Griess est facilement rllalisable au technicon. Nous donnons éga­
lement une méthode rapide et cornilode mais pas très sélective à la
diphénylamine sulfonée.

- l'azote amQoniacal : est dosé par colorimétrie du bleu
d'indophénol après défécation par une solution alcaline.

Nous donnons également une méthode simplifiée suffisamment

précise pour les eaux naturelles et facilement réalisable tant en
laboratoire que sur le torrain.
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GENERAI,ITES ;EAUX

Azote total
Méthode de Kjeldahl

PRINCIPE
Après réduction des nitrates par llacide sulfo-phéniqué, une

attaque à llacide sulfurique est menée en présence dlalliage de
Dewarda (50 %Al, 45 %Cu, 5 %Zn). Llazote présent est ainsi
transformé en sulfate dl ammonium.

Llammoniaque est ensuite déplacé par la soude, recueilli dans
une solution diacide borique et dosé par une solution diacide sul­
furique N/100.

PRECISION .
• 0,2 mg/l

RENDEMENT
Un opérateur peut effectuer 20 dosages par jour, à condition

de disposer dlune rampe dlattaque suffisante (21 postes).

PRODUITS ET MATERIEL NECESSAIRES POUR 1000 DOSAGES.
300g acide phénique

13 l acide sulfurique
1,100 Kg alliage de Dewarda
6 Kg acide borique

60 Kg soude caustique en pastilles
0,5 g vert de Bromocresol
0,5 g rouge de méthyle
0,25 l alcool éthylique

70 matras de 300 cc Quickfit réf. F K 300/3 L
24 entonnoirs ~ 35 mm à tige courte
25 fioles cylindroconiques de 250 cc
10 barreaux aimantés de 25 mm x 4 mm

1 pipette de 10 cc
1 burette au 1/20 cc
1 appareil de distillation à 2 postes selon croquis page suivante.
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ï
'PREPARATION
t des
(SOLUTIONS

,
E A U X 1

1

Azote Total
j • i
!

Acide Sulfo-phénique
Peser 50 g. de phénol pur (acide phénique) dans un becher

de 400cc; ajouter 200cc d'acide sulfurique concentré et faire
dissoudre sans chauffer •

Conserver en flacon de verre jaune.

Acide sulfurique au 1/2 " Pour azote"
Dans un becher de 2 1 0 mesurer ( à l'éprouvette) 0,5001.

d'~au bidis~illée ; mesurer ensuite dans l'éprouvette ~,500 1.
d' acide sulftu~iquc concentré. Verser l'acide dans l J eau le.ntement
et en 2~~tant constillrunent; laisser refroidir; conserver en fla- ;
con deverre.

Acide borigue à 4 %
Peser 40 g. d'acide borique, dissoudre à l'eau puis complé~

ter le voimùe à 1 l~

Lessive de soude à 400 g.jl.

Dans un becher de 2 1., peser 400 g. de soude caustique
en ~astilles (Natrium hydroxyde). Placer un gros agitateur de
verre et verser 800 cc. d'eau en agitant constamm~ les pas­
tilles. Laissor refroidir, compléter le volume à 1 1.Conserver

en flacon de verre bouché en plastique.

Réactif de Tashiro
Peser dans un becher de 100 cc., 60 mg de vert de Bromocri­

sol, disi30udre avec 60 cc. d'alcool éthylique ( Ethanol).
Dans lm 2e becher, peser 40 mg. de rouge de méthyle, dissou­

dre avec 20 cc. d'alcool éthylique.

..~/ ....
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Réunir les 2 solutions dans un flacon compte-gouttes
de 100 cc. en verre jaune.

Acide sulflu~iquo N/100

~ulfate d1ammonium Nj10

-1
1 Voir à solutions titrécs.
1

-'
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" MODE 1 J

1 TI A U X 1
" OPERATOIllE J ~ .

-I----~----

1 Azote Total
!.

l Reduction

Prelever 100 cc. d' Gé::1.U (échantillon conservé en flacon de

verre au frigo ), à l'aide d'une pipette jaugée de 100 cc.

Ajouter 5 billes de verre.
Ajouter 1 cc. d'acide sulfophénique ( mesuré à la buret­

te); bien agiter; boucher d'un petit entonnoir et laisser re­

poser une nuit.

II Minéralisation

Ajouter g. d1alliage Dewarda ( pesé), puis 20 cc. d'ac~­

de sulfu.riquG au 1/2 " Pour azote";
Chauffer lentement jusqu'à évaporation presque complète

et apparition des fumées blanches.

Augmenter alors le chauffage.

Poursuivre la minéralisation: en chauffant suffi-
SaITilllant pour que la botLle du matras soit pleine de flliûées
blanches.

EviteT d'avoir un dégagement de ces fumées blanches par

le col du m[:J,trEls en réduisant le chauffage si nécessaire.

Continuer l'attaque jusqu1à ce que le résidu au fond du
matras soit blanc. (disparition complète de toutes particulüs

noires.)

Laisser refroidir.

Rinc8T l"entonnoir dl un j et de pissette et diluer à 50 cc

envi~on avec de l'eau bidistillée.

III Déplacemen,t

Attendre que le générateur de vapeur d'eau soit en régi-
me.

~ .. / ... 88
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Placer alors 10 matras .à l'emplacement pré~l sur Ifap_
pareil à déplacement.

Placer sous le tube à dégagemont une :f!iole. cyJ:.i:Q.dr6- ':.­
oonique d9 250 cc., contenant 25 cc. d'acide borique à 4 %,
+ 5 gouttes de réactif de Tashiro.

Placer sur la fiole plusielITs cales de bois de 1 cm.
d'épaisseur que lIon retirera à mesure que le voll~e du dis­
tillat augmGnter~ de façon que l'allongB du réfrigérant ne
plonge que de 1,5 cm. environ. (pour éviter des retours).

Introcluire 60 cc. (mesUl"és avec une éprouvette) de les­
sive de soude à 400 g/l. dans le mat:cas, puis faire passer
la vapeur d'eau.

Quancl 1:) distillat a atteint lÏ1n volume de 100 cc. env.
( ce qui demande 25min.)arrêter le passage de vapeur en tour­
nant le robinet central à 3 voies. Retirer l'allonge de la
fiole cylindro-conique, la rincer d'un jet de pissette et pas­
ser aussitot à la titration.- - -- ..:.. .:=..;.=~=

~.DtITant l'opération de déplacement, on a mis en place
un 2e matras 8lIT le 2e poste de l'appareil. La soude a été in­
troduite juste avant la fin de l'opération sur le 1e poste.
La 2e opération commence dès que l'on tourne le robinet à 3
voies.

IV Titration~

Doser la solrrcion borique avec de l'acide sulftITique
N/100 jusqulà virage du vert au rose.

Avec chaque série faire automatiquement un essai à blanc
Chaque fois où l'on change la solution d'acide sulfurique,
faire un témoin en mettant dans un matras 5 cc. (mesurer exac­
tement à la pipette) d'une solution de sulfate d'ammonium .
N/10. Diluer avec envi±on go cc. d'eau bidistillée et traiter
comme un échantillon ordinaire.
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1 EAUX
!
!"
! Azote '.
! par colorimétrie
! au Technicon
!

PRINCIPE·

Transformation de l'azote en ammoniaq~e et réaction colorimé­
trique du bleu d'indophénol.

MINERALISATION
Après réduction des nitrates par le mélange acide sulfo-phéni­

qué-zinc, unê minéra.lisation de Kj eldahl est effectuée. Parmi les
divers catalyseurs essayés~ les meilleurs résultats ont été obtenus
avec le mélange : sélénium - sulfate de cuivre - oxyde jaune de
mercure, du sulfate de potassium est ajouté pour augmenter la tem- '
pérature de la réaction.

COLORIMETRIE
Nous appliquons la réaction de Berthelot telle qu'elle est dé­

crite par B. Dabin (cahiers de l'ORSTOM - série Pédologie - 1965'­
III - nO 4).

En milieu alcalin, et on présence d'hypochlorite, l'ammoniaque
donne, par fixation d'un atome·d'azote sur deux noyaux de phénol~

une coloration bleue d'indophénol •. La sensibilité de la réaction
est augmentée par addition de nitroprussiate. On complexe par un
mélange de tartrate et citrate les métaux qui précipiteraient au
pH où elle a lieu.

PRECISION 0,1 mgjl

. 91
F 577

RENDEl',mNT
Il est limité essentiellement par 1es rampes de minéralisation.

Un opérateur peut effectuer le traitement de 30 échantillons par
jour, soit 150 par semaine. Cela représente ensuite 7 heures de
travail sur le Technicon.

,PRODUITS ET MATERIEL NECESSAIRES POUR 1000 DETERMINATIONS à cette
cadence --_.~.

250 billes de verre 0 2 mm
750 g acide phénique
1,2 K zinc en poudre

9 l acide sulfurique
110 g sulfate de cuivre

1,100 Kg" de potassium
60 g sélénium en poudre
60 g oxyde jaune de mercure



1200 papiers filtres durcis ~ 'Ii Q. mm
1/5 dévidoir de "parafilmll

560 g soude caustique
650 g citrate de sodium
2,5 Kg tartrate de sodium

40 g nitroprussiate
0,150 l hypochlorite de sodium à 10° chlorométriques

150 entonnoirs de ~ 35 mm~ à tige courte
150 matras de 200 cc

1 burette graduée au 1/10 dè 50 cc
1 doseur buron de 10 cc

80 fioles jaugées de 50 cc
250 tubes à essai de 18 x 180 mm

40 entonnoirs de ~ 55 mm~· à tige courte
250 godets 2 cc pour Technicon

4 tubes de pompe débit 3~90 cc/mn (violet -. blanc)
3" " 1 ,60 cc/mn (bleu)
2" " 1,00 cc/mIl (gris)
2" " 0,80 cc/mn (rouge)
2" " 0,60 cc/mn (blanc) ,
2" " 0,23 cc/mn (orange - blanc)

1,5 rouleau de papier enregistreur linéaire pour Technicon.
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!
'!' PREPARATION
1 DES SOLUTIONS

EAUX

!
AZOTE TOTAL !

(colorimétrie au '!
Technicon) !

(!

ATTENTION
Pour l'attaque des échantillons et la préparation des réact~fs,

on utilise fréquemment de l'acide sulfurique. Vérifier au moment
d'entamer une nouvelle bouteille que l'acide est parfaitement in­
colore. S'il était coloré en jaune ou brun, même très légèrement
rèfÜËër le ·flacon et le signaler au Chef de Laboratoi~e.

ACIDE S_tlli'OP,~NIQ!m.. , .
Peser 50 g dé phénol pur (acide phenique) dans un becher de

400 cc - ajouter 200 cc d'acide sulfurique concentré et faire dis­
soudre sans chauffer -

Conserver en flacon de verre jaune.
ACIDE SUL:J[URIQJ1]) AU 1,ft ,

Dans un becher de 2 1. mesurer (à l'éprouvette) 0,500 1. d'eau
bidistillée ~ mesurer ensuite dans l'éprouvette'0,500 1. d'acide
~furique concentré - Verser l'acide dans l'eau lentement et en
agitant constamment.
Laisser refroidir - conserver en flacon de verre -

CATALYSEUR "au mercure"
Peser dans un plateau émaille de 30 x 40 cm ;

- S1)~fate de cuivre 90 g
- Sulfate de potassium 900 g
- Selenium 45 g
- Oxyde jaune de mercure 45 g

Bien mélanger ces poudres avec une spatule. Puis passer le
mélange par petites portions dans un mortier de porcelaine et le
broyer jusqu'à ce quJil passe entièrement à travers un tamis de
0,200 mm o

, 'T

Lorsque cette opération est terminée, le catalyseur est placé
dans un bocal de 1 1 0 et fixé sur un agitateur rotatif. Le laisser
en agitation pendant 4 h.

Noter sur le bocal la date de préparation et effectuer, avec
ce catalyseur, 3 essais à blanc que l'on joindra à la prochaine
série d'azote.

~. Les plateau, mortier et tamis sont exclusivement réservés à cet
, usage 0 Ils sont soigneusement lavés et rangés après chaque opération

,SOLUTION C.Ol~L~lÇAN:.~~

- Dans un becher de 400 'cc, peser 40 g de soude caustique en ,
pastilles. Placer un agitateur de verre de gros diamètre dans le
becher et ajouter 200 cc d'eau bidistillée en agitant sans arrêt
jusqu'à ce que toute la soude soit dissoute. Laisser refroidir.
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- Dans un becher de 600 cc, peser 100 g de citrate de sodium
et 300 g de tartate de sodium. Dissoudre avec environ 500 cc d'eau
bidistillée.

i - Réunir les 2 solutions dans un ballon jaugé de 2 1.Com-
pléter le volume avec de-l'eau bidistillée.

PHENATE DE SODIUM
- Peser 60 g de soude caustique en pastilles dans un becher

de 2 1. Ajoùter 0,800 1. d'eau bidistillée en agitant constamment
(pour éviter quo les pastilles collent au fond du becher) jusqu'à
dissolution complète.

- Peser 89 g de phénol (acide phénique) et les faire dissou­
dre dans 200 cc d'eau bidistillée.

- Réunir ces 2 solutions dans un flacon en plastique, conser­
vé au réfrIgérateur.

NITROPRUSSIATE DE SODIill~

. - Peser 4ig de nitroprussiate de sodium dans un becher de
400 cc

- Faire dissoudre à l'eau bidistillée, passer en ballon jau­
gé de 2 1. Compléter le volume avec de l'eau bidistillée.

IiYPOCHLORITE DE SODIUM
- Mesurer 50 cc de solution d'hypochlorite à 10° chlaromé­

trique. Les placer en ballon jaugé de 1 1. et compléter avec eau
bidistillée o Conserver cette solution au réfrigérateur, en flacon'
de verre jaune o

ACIDE SULFURIQUE 12,5 %
- Mesurer 3,500 l d'eau bidistillée dans un becher de 5 1.

placé dans un bain refroidisseur' ' .
- Ajouter, lentement et en agitant sansarr@t, 500 cc dIacide

sulfurique concentré.
- Laisser bien refroidir.
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EAUXJ.\1ODE OPERATOIRE
!
!
!----------:--........_-------- !

N TOTAL !
(colorimétrie au !

_____T_e_c_hn=i_c_o~n~) .!

1 - REDUCTION
Dans un matras de 200 cc, prélever 50 cc d'eau à examiner

(échantillon conservé en flacon de verre au frigo)
- Ajouter 5 billes de verre
- Ajouter 1 cc d'acide Sulfop'héniqué (mesuré à la burette),

puis 1 g de zinc en poudre (pesé au trébuchet mettler) -
- Bien agiter, boucher d'un petit entonnoir de ~ 35 mm et lais­

ser reposer jusqu'au lendemain

2 - MINERALISATION
- Ajouter 1 g de catalyseur "au mercure" (pesé au trébuchet

mettler), puis 10 cc d'acide sulfurique au 1/2 1

- Bien agiter et placer les matras, toujours obturés par le
petit entonnoir, sur les rampes d'attaque -.' . .

- Chauffer lentement jusqu'à'évaporation presque complète et
apparition des fumées blanches.

- Augmenter alors le chauffage.
- Poursuivre la minéralisation : en chauffant suffisamment

pour que la boule du matras soit pleine de fumées blanches~

- Eviter d'avoir un dégagement de ces fumées blanches par le
col du matras en rédtl.isant· le chauffage si nécessaire.

- Continuer l'attaque jusqu'à ce que le residu au fond du
matras soit ~lanc. (disparition complète de toutes particules
noires.)

- Laisser refroidir.
- Rincer l'entonnoir et les parois du matras avec 15 cc d'J'eau

bidistillée (mesuré à l'éprouvette)
- Laisser bien refroidir -
- Placer l'entonnoir ayant servi à obturer sur Wîe fiole jaugée

de 50 cc et transvaser la solution du matras dans la fiole ­
rincer avec quelques gouttes d'eau bidistillée -

- Laisser encore refroidir, puis compléter le volume à 50 cc
avec de l'eau bidistillée - Bien agiter pour homogénéiser -

:3 FILTRATION
~ Garnir le banc de filtration avec des tubes à essai de 18 x

180 mm (portant les n~a laboratoire) et des entonnoirs de ~ 55 mm
portant des papiers dtœcis de ~ 110 mm - le tout bien sec -

- Filtrer le contenu .'. ':: des fioles de 50 cc jusqu'à ce qu'il
se soit écoulé environ 10 cc - jeter ée premier volume écoulé et
continuer ensuite la filtration -

- Obturer les tubes à éssai avec une feuille de parafilm et
classer les tubes dans les portoirs - .' ,

, 1 /1.,AI!~
Les solutions sont fortes pour la colorimétrie au Technicon -

Pour cette dernière opération se référer 'aux indications portées
en marge de la feuille d'Anàlyse .
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N
TOTAL

Eaux
. !
!GAMME d~ET.ALONNAGE
1

!
!
!

,+!-+!~.---------~------------!
!
!
!.::.-_-----------

SOLUTION de FOND
- Préparer 4 matras de 300 cc
- Peser dans chacun : 25 g de zinc en poudre

25 g de catalyseur au mercure
ajouter ensuite 25 cc de réactif sulfo phénique

125 cc d'acide sulfurique concentré
- Faire alors.une attaque normale de Kjeldahl jusqu'à obtenir une

solution très limpide et de couleur très claire. Laisser refroidir,
diluer avec eau bidistillée, laisser refroidir à nouveau, puis pas~

ser en 2 fioles jaugées de 2 1. Compléter au trait de jauge avec
de l'eau bidistillée. Joindre le contenu des 2 fioles jaugées dans
un flacon de 5 1 0 et bien agiter.

GMiIT.rE d'ETALONNAGE
Préparer 2 fioles jaugées de 1 1. et de 500 cc.

! Teneur Fiole de Solution !Solution de
! Etalon N-1 mg/cc ! fond, !,. Compléter! ot/ cc ! 1 1. o cc 800 cc! ! le volume
! 1 ! 500 cc' 0,5 cc 400 cc au trait
! 5 ! 500 cc 2,5 cc 400 cc! ! de jaUge
! 10 ! 500 cc 5,0 cc 400 cc avec eau! 20 ! 500 cc 10;0 cc 400 cc1 1 bidistillée
! 30 ! 500 cc 15 g0 cc 400 cc
! 40 ! 500 cc 20,O,cc 400 cc! !
! 50 . ! 1 1 • 50,0 cc 800 cc
! !
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Montage

TECHNICON EAUX
~------------t-----------"""

AlOTE TOTAL

calol'imelria du bleu d'indolJbenlO~

orange blanc 0, ~3
echantillon vegetaux

air

solution de diltltion

orange. blanc 0,23

violet blanc 3,90

petite bobine grande bDbine petite bobine

bleu 1.60

echant,lIon eaux

air

lIolulioeJ complellanta

bleu 1,60
phllnate de sodium

A; 625m ll

diaphragme N!.ll

nitroprossiate

IIypochlorite .

o,(jOblanc

1

r
------------~----.JJ retour

gris 1,00
lavage

---, rouge 0.80IL.- _

double

delai

expanseur x t

enregistreur
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GENERALITES EAUX

N
nitrates et nitrites
par colorimétrie

PRINCIPE
Nous utilisons la méthode décrite par Henriksen dans "The

Analyst" de février 1965 (vol. 90 - N° 1067 - p 83-88).
Dans un premier temps la réduction des nitrates en nitrites

est réalisée, à 70 0 et à pH ~9,5 (tampon phénate de soude), par
du sulfate d 'hydrazine auquel on a ajouté du sulfatè de cuivre com­
me catalyseur. Ceci ~ermet d'obtenir une réduction rapide et com­
plète à 85 %environ (dans des eaux douces) •.

La solution est ensuite reprise, l'excès d'hydrazine détruit
par l'acétone et la coloration de Griess est réalisée par adjonctions
successives d'acide sulfanilique et dl~naphtylamine, en présence
d'acétate de' sodium comme tampon. .

La colorimétrie est effectuée à 535 ~.

On pourrait ne doser que les nitrites en supprimant le pre­
mier temps (réduction) mais de grandes précautions doivent ~tre
prises pour la conservation des échantillons : stabilisation au
chlorure mercurique et stockage à basse température (+ 40 ).

PRECISION .

La précision est d'environ 0,5 mg/l pour les valeurs inférieu­
res à 7. ou 8 mg par litre.

Au-delà, on opère une dilution préalabl·e sur une. preIIlJ.ere pom­
pe proportionnante. L'échantillon et la gamme sont dilués 10 fois
avant d'être introduits sur le manifold habituel. Ceci permet d'at­
teindre des teneurs de 80 mg/l avec une p~écision de 5 mg/le

PRODUITS ET MATERIEL NECESSAIRES POUR 1000 DOSAGES
2 g sulfate d'hydrazine
1 g sulfate de cuivre

20 g phénol .
40 g soude caustique

500 cc acetone
3 g acide sulfanilique

500 cc acide chlorhydrique
1 g 0( naphtylamine

200 g acétate de sodium

F 581
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tubes de pompe Technicon "rouge" 3
"violet-noir" 2
"noir" 12
"orange" 2
"violet" 2
"violet-orange" 4

godets 8 cc pour Technicon : 250
1,5 roUleau dé papier enregistreur Technicon.

F 582
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,
jPREPARATION
i,DES SOLUTIONS

,!

EAUX
),

!
!

SULFATE DIHYDRAZINE

! N
!Nitrique et Nitreux
1

Peser 1 g do sulfate dthydrazine dans un b~cher de2250 cc. Peser
également 0,016 g de sulfate do cuivre (So Cu, 5 HO), faire dis-

soudre à l'eau bidistillée. Réunir los 2 solutions dans une fiole
jaugée do 1 l~ Compléter au volume avec de l'eau bidistillée. Con­
server en flacon de verre jaune.

PHENOL
Peser 9,400 g do phénol dans un petit becher de 100 cc, dissoudre
à l'eau bidistillée. Passer on fiole jaugée de 1 l. Compléter au

volume avec de l'eau bidistillée. Conserver en flacon de verre jau­

ne, au réfrigérateur.

,SOUDE
Mesuror 48 cc de solutio~ normale de soude dans une fiole jaugée

de 1 1. Compléter avoc eau permutée. Conserver en flacon de verre
( bouché plastiqua).

ACETONE
Mesurer 240 cc d'acétone dans une fiole jaugée de 1 1. Compléter
avec eau bidistillée. Conserver en flacon de verre.

ACIDE SULFANILIQUE
i

Faire dissoudre 1,200 g d'acide sulfanilique dans 800 cc d'eau bi­
distillée. Ajouter ensuite 55,5 cm3 d'acide chlorhydrique (D=1,18).
Passer le tout en fiole jaugée de 1 1. et compléter au volume

avec de l'eau bidistillée. Filtrer sur papier bande bleue et con­

server en flacon de verre jaune.

p;,. NAPHTYLAMINE
Peser 0,500 g dl~naphtylamine dans un becher de 50 cc. Ajouter

2,4 cc d'acide chlorhydrique ( D = 1,18).
F 141



2

Bion humecter avec un agitateur, puis ajouter de l'eau bidistil~

lée pour tout dissoudre et passer en fiole jaugée de 1 l~ Compléter
le volumo avec de l'eau bidistilléo et conserver en flacon de ver-
re jauno.

ACETATE DE SODIUM
. Peser 86 g d'acétate do sodium, les faire dissoudre à l'oau bidis­

Passer on fiole jaugée de 1. Compléter le voltrne avoc de l'eau

bidistillée.

LAVAGE
Eau bidistillée.

SOLUTION DE RINCAGE
(Lavage du manifold, des divorses tubulures et de la cuve après

une série de mesures) : 200 cp acide chlorhydrique + 400 cc eau

bidistillée.
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G.AMrJ1ES ETALON

!
!
!

EAUX

Azote nitrique

!
!
!
!
!
!

GAMME FAIBLE
Préparer 6 fioles jaugées de 500 cc et 1 de 1000 cc.

En utilisant une microburette graduée au 1/100, mesurer les
quantités suivantes de solution étalon dtazote nitrique à
1 mg/cc de ~.

TENEUR VOLUME FIO- SOLUTION ETALON
(~/cc) LE JAUGEm N nitrique

(cc) 1 mg/cc (cc)

10
8

'5
3
1,5
1
0,3

·Le point

1000
500
500

500
500
500 .

500

zéro est

10

4
2,5
1,5 .

0,75
0,50
0,15

èonstitué par de

- Compléter au trait de
jauge avec de l'eau
bidistillée.

- Bien agiter. .
Conserver en flacon de
verre bouché émeri.

l'eau bidistillée. .

103

- Compléter au trait de
jauge aves de l'eau
bidistillée.

- Bien agiter.
- Conserver en flacon de

verre, bouché émeri.

F 598

GAMME FORTE
Préparer 4 fioles jaugées de 500 cc et 1 de 1000 cc. En

utilisant une burette gTaduée au' 1/20, mesurer les quantités
suivantes de solution étalon d' azote nitrique à 1 mg/cc de N.•

TENEUR VOLUME FIO- SOLUTION ETALON
(~/cc) LE JAUGEE N nitrique

(cc) 1 mg/cc (cc)

100 1000 100
80 500 40
50 500 25
30 500 15

15 500 7,5
10l Ces solutions font partie

\ de la"gamme faible"
3 ) voir ci-dessus

Le point zéro est eonstitué par de l'eau bidistillée



grande bobine

petite
bain marie

t =702

simple

__-------. delai

Montage

TECHNICON EAUX
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GENERALITES E 'A U X

3-NO
Colorimétrie à la
mine sulfonée

. '!
!
!
!

diPhenylat,...

PRINCIPE
La diphénylamine sulfonée est oxydée en Violet.par les ions N03:

Cette réaction n'est utilisable qu'en l'absence de certains autres
oxydants qui donneraient la n8me coloration. M~±s ~ans le$ eaux; elle

est g~néralemènt ùi11isable.

PRECISION On peut doser de 1 à 4~ de N03- dans 10cc d'eau ± 0, 1~

RENDEMENT Un manipulateur peut effectuer 50 dosagés par jour.

PRODUITS ET MATERIEL NECESSAI::ŒS POUR 1000 DOSAGES A CETTE CADENCE

Produits : 70 g Chlorure de Potassium RF
13 kg Acide Sulfurique RF pour Toxicologie

'. 1 g Diphenylal:ùne sulfonate de Sodium

Matériel :

F 327

120 Tubes pour colorimétrie avec bouchons polyéthylène
1 Burette de 25 cc
1 Burette de 100 cc

6 Portoiro de 10 tubes
1 Bain refroidisseur
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METHODE D'ANALYSE
!
! EAUX,
! N0

3--
iColorimétrie à la
!mine Sulfonée

la gam­

cc d'a­
fréquer;,-

- Préparer 5 cc d'eau dans un tube à essai pour colorimètre.
- Préparer une gamne cOQposée de 11 tubes.

° 5 cc eau distillée
0,2~jcc 4,5 cc distillée + 0,5 Solution

,
2 K/cc N03eau cc a

0, 4X/cc 4;0 cc " + 1,0 cc II

0,6 t/cc - 3,5 cc " + 1,5 cc "
0,8~/cc - 3,0 cc il + 2,0 cc "
,1,Ot/cc ' 2 5 cc " + 2,5 cc ",
1; 2~/cc 2,0 cc Il + 3,0 cc "
1, 4 ~/cc 1,5 cc " + 3,5 cc "
1,6 '1/cc .... 1 ,0 cc II + 4,0 cc II

1,8X/cc 0,5 cc " + 4,5 cc "
2, oX/cc 0,0 cc Il + 5,0 cc "

- Ajouter dans chaq:ue tube d'échantillon et dans chaque tube de
me, 1 cc de Solution de Chlorure de Potassium à 50 G/l puis '5
cide s~furique concentré (ajouter avec 'précautions en agitant
ment. )
Laisser refroidir
Boucher et bien 'agiter
Ajouter 2 gouttes de diphenylmJine sulfonate de baryum
Boucher ~ien agiter

- Attendre 5 minutes et effectuer la coloriBétrie en utilisant le filtre

420 mf et en réglant le 100 %de transmission avec le tube nOO de la
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PRINCIPE

GENER.ALITES EAUX

N ammoniacal
colorimétrie !'
au Technicon

On sépare les éléments en suspenslon ou pseudo solution
~n les précipitant par lUle solution fortement alcaline qui
libère les ions NH3 en empêchant leur adsorption par le pré­
cipité d1hydroxydes - c'est la défécation.

Après séparation nette de la phase solide, la solution
claire est pipetée et passée sur l'autoanalyseur Technicon.

On effectue alors la réaction de Berthelot (phénate­
hypochlorite) décrite au chapitre VI "Azote to~al" du présent
volume.

En raison des très faibles teneurs mesurées, et pour
éviter toutes souillures, des godets de Technicon sont réser­
vés à cet usage et leur nettoyage est particulièrement soi­
gné. De plus, llair de segmentation est purifié par barbot­
tage dans S04H2:::::. N.

RENDEMENT
Un opérateur peut effectuer 100 opérations par jour.

PRECISION: 0,1 mg/l

PRODUITS ET MATERIEL. :NECESSAlRES POUR 1000 DOSAGES

80 g carbonate de sodium anhydre
300 g soude caustique
300 g phénol

5 g nitroprussiate de sodium
0,25 l hypochlorite de sodium

150 tubes à essai 18 x 180 mm
250 godets pour Technicon 2cc
1/3 rouleau "parafilmll

1/3 rouleau papier enregistreur Technicon

F 583
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tubes de pompe Technicon rouge · 5·blanc 3
orange-blanc 2
jaune • 3• ......,

bleu 3
vioJ.et-blanc · 4·

F 584 .
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EAU X

N Ammoniacal

PREPARATION
DES SOLUTIONS

. !
!
!---------+----------------,.
!
!

......._-------------
SOLUTION DEFEC~iT~

- Peser 50 g de carbonate. do soude anhydre, les faire dissoudre

dans 500 cc environ d'eau bi~istillée, passer ensuite en fiole
jét1..1gée de 1 1.

- AjoITGer dans la fiole jaugée 125 cm3 de lessive de soude à 400g/.1

- Oompléter à 1 l avec eau bidistillée. Bien agiter.

- Conserver en flacon de verre •
•PHENATE DE SODIUM

Peser 60 g de soude caustique en pastilles dans un becher de 2 1.

Ajouter 0,800 l d'eau bidistillée en agitant constamn1ent (pour é­
viter que les pastilles collent au fond du bocher) jusqu'à disso­

lution complète.

- Peser 89 g de phénol (acide phénique) et les faire dissoudre dans

200 cc d'eau bidistillée.
~ Réunir ces deux solutions dans un fla~n en plastique, conservé.

au réfrigérateur.

NITROPRUSSIATE DE SODI~I

Peser 4 g de nitroprussiate de sodium dans un becher de 400 cc.

Faire dissoudre à l'eau bidistillée, passer en ballon jaugé de 21.
CO.ïüpléter le volume avec de l'eau bidistillée.

HYPOCHLORITE DE SQDILmi
Mesurer 50 cc de solution d'hypochlorite à 10° chlorométrique.Les

placer on ballon jaugé de 11. et compléter avec eau bidistillée.
Conservor cette solution au réfrigérateur, an flacon de verre jaU~

SOLUTION ALOALINE DE LAVAGE
Mesurer 100 cc de solution défécante (V;ci-dessus) dans une fiole

j D..ug6e do 2 1. Compléter avec de l'eau bidistillée.

SOLUTION ~OUR PVliIFIOATION DE L'AIR DE SEG~mNTATION

Le barboteur fixé sur 10 manifold est à regarnir tous les 6 mois

avec de l'acide sulfurique à 10%.

F 144
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G.AMr'1E D' ET.ALONNAGE EAUX

N
ammoniacal

On part de la solution étalon à 1 mg/cc de N ,(du sul­
fate d'ammonium). Utj.liser uniquement de l'eau bidistillée.

SOLUTION A 100 2 Icc N

Pipeter très exactement 10 cc deS9lution étalon, les
passer en fiole jaugée de 100 cc et compléter au trait de
jauge avec·de l'eau bidistillée.

GAMME D'ETALONNAGE

Préparer 6 fioies jaugées de 500 cc et deux de 1000 cc.
Les remplir aux 3/4 d'eau permutée, puis ajouter les solutions:

- 100'6 / cc N, avec une burette graduée au 1/208
- solution défécante, avec une éprouvette graduée de

25 cc.

TENEUR VOLUME FIOLE SO:EJUTION SOLUTION
(o,;cc). JAUGEE 100 ?f /cc N DEl!'ECANTE

(CC) (cc) (cc)

2,0 1000 20 50
1,6 500 8 25
1,3 500 6,5 25
1,0 500 5 25
0,6 500 3 25
0,3 500 1,5 25
0,1 500 0,5 25
0 1000 0 50

Compléter au trait de jauge avec de l'eau bidistillée.
Bien agiter puis t~ansférer dans des flacons de verre (non
bouchés émeri). ---

F 145
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Montage

TECHNICON EAUX

NH3
colorimetrie du bleu d'indophonol

A::::625 inll

diaphragme N~ 4

rougo 0.81!

grande bobine petite bobine petite bobine echaRtillon d'eau - reprise de

blanc
"azote mineralisable

Wvl
0.60

=
air purifie

rouge 080
phenatll de sodium

blanc 0,60
nitroprussiale

rouge 0.80
hypochlorite

.. ara nge blanc 0.23
li chantillo n de l'lzOte

iaune 1,20
rnineralisable

air purifie

1 bleu 1,60

grande bobine eau bidistillee

~
violet blanc 3,90

~9D
eau bid ist i lIee

v10lel blanc

• eeu bidistillee

bleu 1.60
colorimctre retou r

jaune t.20
lavage

eltpanscur x 2

enregistreur
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lYlODE OPERATOIRE EAUX

N ammoniacal

Prélever 20 cc d1eau à examiner dans un tube à essai préalable­
ment lavé à lleau·bidistillée

- Ajouter 1 cc de la solution défécante
- Boucher le tube

Agiter
Laisser reposer 1 heure
Pipeter la solution claire et la passer dans les godets du
Technicon

Bien veiller au lavage des godets du Technicon et les rincer
2 fois avec la solution d1échantillon
Si la teneur de lléchantillon slaverait trop élevée~ ne pas di­
luer la solution traitée mais faire un nouveau ~rélèvement d1é­
chantillon (10 cc, 5 cc, ou moins si nécessaire) compléter avec
20 cc d1eau bidistillée. Faire la défécation comme décrite ci­
dessus'et passer la·nouvelle solution au Technicon.
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GENERALITES
f

EAUX '
!

. i

N ammoniacal !
Dosage coloDimétrique'!

simplifié !
!

4 I-

Nli4+
DETERMINATIONS -

Nous donnons ici une méthode simplifiée très facilement ap­
plicable, même sur le terrain.

PRINCIPE
Le réactif de Nesslor en présence d'ammoniaque ou de sels

ammoniacaux donne un précipité ou une coloration rouge&brun (for­
mation d'iodurebimercuri/arnriloniaque) d'autant plus intense ~Qe
la quantité d'ammoniaque est ~rande.

2 HgI4-- + 2 l'TH3 --~ .2 NH3HgI 2 +
2 NH3HgI2 --~ :i\TH2Hg2I 3 +. I-' +

PRODUITS ET MATERIEL NECESSAIRES POUR 1000
500 g carbonate de soude
500 g soude caustique

50 g chlorure d'ammonium
50 g iodure de potassium
50 g bichlorure de mercure

250 g potasse caustique
10 éprouvettes graduées de 500 cc
10 éprouvettes graduées de 100 cc

1 burette de 50 cc
1 burette de 25 cc au 1/20

F 566
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"

!
r-1ODE OPERATOIRE

,
-/ ...

" EAUX
!
i

" N'ammoniacal
, Dosàge ~olorimétrique
, ' simplifi é
!

!,. ,,
!

"

('

!,
~"

.'

SOLUTIONS NECESSAIRES
"

Fairedissoudre 17,5 g d'iodUre œpotassium dans 20 c~3
d'eau distillée. '

Ajou:t~~ ~e quanti-té 'desolutio'n saturée .de bic~orure de .
mercure' tellequ 'il s'e forme un léger précipité:i'ougè persis-
tant. ....', . . ' .."

.. -~

Ajouter'ensuite 80 g de potàsse~austique.· Compléter à 500 cm3
" et ajouter encore 2 èrn3 de la solution saturée de bichlorUre
. de mercu.;re. . " .

.. , Laisser,rèpôser; déc~nter et conserver à l'obscurité: dans un
flacon de verre jaune~.

. ' ..~..

. ,

âQlu:t.iôn~:t..§log_9:g_QN:Qr~~~8.II@Qgium
~----------------------------------~--

Peser très exactement 0,297 g de çhlorUre d'ammonium pUr,
séché à l'étuve à 60° .. ... ' . .

- Diss'oudre à l'ea:u bidistillée ,"~ faire volume à 1000 cc,
1 cc correspond' à 0,1 mg de mI'. '. ".;

. . ,

MODE OPERATOIRE

117. "

, ',Il fa~t co~en~er'p8X-Rr~cipite~ la chaux et les' hYdroxyqes.
Verser'dans une éprouvette 300 cm3. d'eau. Ajouter 2 'cm) de la so­
lution de carbonate de 'sodium'et 1 cm3'de la ~lution ~ soude •

. Agiter. Lafss'e;déposer. Én~énéral 'le liquide, s' éèlaircit
aSfllez poUr que l"on puisse ~outirer 100 ~m~. S±non filtrer 100 cm3

,...... Introduire ces '1':00 cm3 "d' ea~ dans ~e éprouvette à. pied de '
100 cm3 ., Ajouter 1'cm3 d·e.réélctif de Nessler, s'il se produit une
cOl03'ation ) aune, .ily a de l'ai:nrrïoniaque et il faut ajouter encore
1 cm , de reactif,; , '

- .. :.'

. Dans une' dèu.xième éprouvette' ';'erser 90 c;m3 'd' eau distillée
exempte d'ammoniaque, puis 0,5 cm3 de la s:iLution de carbonate de
sodium et 0,3 cm3 de '18. -s,olution de' soude ~

: Avec dne burette; ·lél.i~:sér couler la quantité' de liqueur ti­
.trée de chlorure d' aInrrionium' 'qui peut. donner. une teinte voisine de. ", . .. ~
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"

celle que l'on vient d'observer dans l'eau essayée (un opérateur
exercé apprécie assez facilement cette quantité) •

" ,';< - , - -'

Ajàuter 1 àu 2 cm,:} de réactif dé Nes.sler suivant la coloration
à apprécier. 'Compléter au trait à 100 cm) avee,de-l'eau'distillée.
Agiter et après' 3 minutes comparer la coloration dès deux éprouvet-
tes. .

. ~.

Si la'teinte est'la même, onen déduit aussitÔt la quantité
de NH4 contenue dans 1DO cm3 d'eau: c'est celle qui est contenue'
dans le volume de solution titrée-versée dans l'éprouvette témoin. -

, Sinon, pré'parer 0ne nouvelleé;rouvett'e, car' on ne -- peut -pas
faire un bon dosage en ajoutant peu à peu la solution-titrée de
NH4Cl au témoin additiànné du réactif-de Nessler-parce que le­

_-liquide se -t roubl~ et il -est difficile de -comparer les colorations.
R~margue : Si la,éluantité de NH4 dépasse 5'millig;~es-par litre,

_le réactif de Nessler peut donner un précipité et le dosage devient
" incerta~n.' '

- .

"

-> -

. ,;;. .

':
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CHAPITRE IX

Cet élément est dosé par colorimétrie
du complexe et silico-molybdique par colorimétrie manuelle
du bleu de molybdène provenant de la réduction du complexe si­
lico-molyodique à froid, par ~. l'acide 1-amino, 2-naphto,
4-sulfonique (A.N.S.) à l'autoanalyseur Technicon.

- . 1

Nous avons tenté de différencier :
La "silice dissoute ll en solution
La "silice totale" après ·traitement alcalin (CO RNa) qui devrait
passer "en solution" la silice sous forme de IIp~eudo s01.ution".
En fait, on aboutit généralement à une précipitation de corps
adsorbants qui fixent une partie de la silice"dissoute" ou "so­
lubilisée". Devant le peu de certitude de la méthode, nous
avons préféré abandonner cette détermination.
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EAUX

!--------------

GENERALITES t
! .

..:.----------f--~-----------
Si02 par SpectroPhotométriei

méthode manuelle

PRINCIPE
Les ions silicates Si03--donnent avec les molybdates alcalins un com­

plexe silico-molybdate de 'couleur jaune Si ( Mo12040 )4-.
Deus formeso( et ~ de ce complexe peuvent exister.
Nous avons.choisi d'opérer avec la forme 0< qui est plus stable 'mais dont
la coloration est un peu moins sensible.

Le amplexe est formé en milieu perchlorique et la forme r:X.. est obtenue
par chauffage jusqu'à ébûllition~

La colorimétrie est effectuée à 377,5 mf car notre spectrophotomètre
ne nous permet pas de mesures dans l'ultra-violet.

PRECISION + ' +- 1,35 %soit; pour une teneur moyenne de 20 mg/l - 0,27 .

RENDEMENT Un opérateur peut effectuer 50 dosages par jour.

PRODUITS et MATERIEL NECESSAIRES' POUR 1000 DOSAGES à cett e CADENCE
Produits 4 kg acide perchlorique RF_..-----

250 g Molybdate d'ammoniurù RF
200 cc Solution titrée Si02 à 1 mg/cc

~~1~~!~! 55 Bechers de 100 cc
55 Ballons jaugés de 100 cc
55 Bouchons,IIRhodorsil" ~ inf.12 mm
3 Cuves L = 1cm pour spectrophotomètre Jean et Constant
1 Jaugeur Héron de 12 cc
1 Pipette "Précision" 2 traits de 50 cc

PREPARATION DES SOLUTIONS

~2J:~!2~~~~_~~~2!1!~ :. Peser 17 g. de Molybdate d'Ammonium HP et faire dis­
soudre à l'eau permutée tiède. Passer e~ ballon jaugé de 1 1. et compléter le

volume à froid avec de l'eau permutée.

~~!~~_~2!~!2~~~~_±_!~:h~~_:g~!:~!:!~!::h9.~~- à ne pas cons erver plus de 3 jours.
Dans un flacon de 1 1,5 verser: 1 1. de Molybdate d'Ammonium

200 cc d racide perchlorique, .RF. 1 2 0
F 323



!
!METHODE D'ANALYSE
!

!
! EAUX
!,
! Si02
eolorimétrie de. l'e(
! molybdate

!
!

silico!
!

PREPARATION DE LA GAMME

de 2cc

à froid avec de

bien agiter

50 cc
49,5
49,0
48; 5
48,0

100cc, compléter le volume
aussit8t la colorimétrie.

- Mesurer dans 5 bechers de 100 cc, les quantités suivantes:
de solution étalon de Si02 à 1mg/cc, à l'aide d"une microburette
d'eau permutée, avec une éprouvette graduée de 50 cc.

!Solution' étalon de Si02 à 1 ID ! Eau ermutée !N 0

o 0

1 0,5
2 1,0

3 1; 5
4, 2,0

DEVELOPPEMENT DE LA COLORATION
- Prélever avec une pipette, 50 cc d'eau à examiner, les placer dans

de~ bechers de.100 cc.

- Ajouter dans chaque becher d1échantillons et de la gamme, 12 cc de mé­
lange Molybdate-Acide perchlorique, mesurés avec uq jaugeur Héron ou à
défaut à l'aide d'une burette.

- Bien agiter, chauffer sur plaque jusqu'à ébullition.

- !~~~!~~!_~~~_!~~È~!!1!~~_~~!_~!!~!~!~,descendre les bechers de la pla-
que et laisser refroidir~

- Passer en ballons jaugés de

l'eaupermutée et effectuer
Colorimétrie

Mettre le spectrophotomètre en "chauffage ll dès que le mélange .
molybdate - acide a été ajouté.

Régler = la longueur ~Iondè sur 377,5 rrf
la sensibilité sur 1
Utiliser des cuves de 1 cm
Cellule A

Tirer le bouton dé gauche, marqué L 4 000 0A 0

REGLAGE du 0
- Placer l'aiguille du grand cadran sur 0
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Placer dans le porte cuves les solutions 0 et n04 de l'étalon.
- Mettre la Ouve 0 sur le trajet du rayon lumineux
~ Régler le milliamperemètre sur 0 grâce aux boutons de réglages elec­

trique, (volet tiré) et optique (volet ouvert).

ETALONNAGE DU SPECTROPHOTOl.vŒTRBl...
- Présenter alors la Cuve contenant la solution ~o 4 de la gamme

Ouvrir le volet
Tourner le bouton du "coin optique" jusqu'à régler le milliamperemètre

sur 0 0

A ce mOIJ.ent, bloquer le bouton de commande du "coin optique" puis
visser, ou dévisser le bouton de réglage du grand cadran (derrrière
l'appareil) jusqu'à placer l'aiguille sur 100.

CONTROLE - TARE
Débloquer alors le bouton de cOffiLl8..nde du "coin optique", placer sur
le trajet lumineux la Cuve 0, de la main gauche tourner, vers l'avant

le bouton de la ta~G T •
- Manoeuvrer le bouton du coin optique pour équilibrer le millivoltmétre
sur la position 0" Noter le chiffre dugrand cadran. On doit obtenir une
valeur comprise entre 71 et 74. Si le contrBle donnait un chiffre dif­

férent refaire le tarélli.~.

L'appareil est alors pr~t pour leo mesures.
On laisse en place la,Cuve de la Solution 0 ce qui pernettra, toutes los
5 mesures, de vérifier la stabilité du O.

Passer d'abord les solutions N° 1, 2 et 3 de la gamme.

).\ŒSURES.
Placer l'échantillon dans la Cuve, essuyer bien soigneusement les fa­
ces transparentes, et placer la Cuve sur le trajet du rayon lumineux
Ouvrir le volet; manoeuvrer le bouton de commande du coin optique de
façon à amener l'aiguille du milliamperemètre sur O. Effectuer la lec­
ture o

Transcrire tous les ré13ultats sur la feuille de travail.
Attention Après avoir terQiné les 'uesures, ne pas oublier de pousser le bou­

ton de gauche IJ.arqué L- 4 000 °AO.

F 325
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! !'
! CALCUL DES A..T'fALYSES ! EAUX 1

! ! !
;Colorimétrie de l'~ sili~o i
. Molybdate

VERIFICATION DE LA COURBE D'ETALONNAGE

- Porter les mesures .de la gaome d'étalonnage sur une feuille de
papier millioétré

h~!!~~~~~~~~~~1 : les graduations du spectrophotomètre
!~E1~ca!~~~~1 : les teneurs en mg de Si02 dans 100 cc .:

o = 0,0 mg

1 = 0,5 mg
2 = 1,0 mg

3 = 1,5 mg

4 = 2,0 mg

- Tracer une ligne réunissant les po~nts. On doit obtenir sens~ble­

ment une droite, si ce n'est pas le cas, prévenir le Chef de Labora­
toire.

CALCULS DES ANALYSES : Formule générale

Si02,en mg dans Etalon nO 4 x N divisions. pour écho~ x 1000
=

N divisions pour étalon n04 x Vol. P.E.en cc

Dans les conditions habituelles
étalon = 2 mg

N divisions pour étalon 100
. P .E. : 50 cc

0,4 X N divisions pour échantillon = Si02 g/m3
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GEJ5lERALITES
!
! EAUX
!
!
! Si02
! colorimétrie du
!bleu de molybdène
! au Technicon

, 0

PRHWIPE.

Le complexe silico-molybdique formé par Si03-- est ré­
duit par l'acide 1-amino, 2-naphtol, 4-sulfonique (A.N.S.) en
présence d'acide sulfureux. Le bleu de molybdène réduit est
soumis à une colorimétrie ~ 660 ~/'~

La solution étalon est conservée à l'état de complexe
-fluorure. En début de dosa~e, on détruit ce complexe par .
adjonction d'acide borique (qui a en outre l'avantage de
complexer le Fe+++ dont la coloration pourra1t ~tre gênante)~

Une addition d'acide oxalique permet de négliger l'in­
terfére~ce due au phosphore.

PRECISION .•

124
F 594

PRODUITS ET MATERIEL NECESSAIHES POUR 1000 DETEIDUNATIONS
65 g molybdate d 1 aramonium
50 g ~cide oxalique
10 cm acide sulfurIhque
50 g acide borique

0,2 g acide 1-amino, 2-naphtol, 4-sulfonique
12 g bisulfite de sodium -

0,4 g sulfite de sodium,anhydre
1,5 rouleau de papier enregistreur

En plus pour la silice totale :- - - - - - - - - - - - - - -
600 g bicarbonate des odium

11 papiers filtre, courant, sans cendres, W125 mm

~~~~~1 tubes de pompe Technicon :
3 tubes débit 0,60 cclron (blanc)
3" "0,32 cclron (noir)
2" "1 , 20 cC/Ill!l; ( jaune)
3" "0,80 cc/mn (rouge)
2" "0,42 cc/mn (oran~e)
2" "2,00 cc/ron O( vert)

300 god~ts de 2 cc pour préleveur

~n_p!u~ Eo~_l~ ~i~ise_t~t~le :
2 pipettes de 50 cc

45 béchers polyéthylène de 100 cc
1 burette graduée de 50 cc

45 ballons jaugés de 50 cc
50 entonnoirs polyéthylène de ~ 70 mm.



PREPARATION "DES
SOLUTIONS EAUX

Si02
par colorimétrie

au Technicon

F 588

ATTENTION
Pour toutes ces préparations, utiliser uniquement de

l'eau permutée stockée en récipients de polyéthylène. Utili­
ser le plus possible des réci~ients de ce même matériau
(béchers, entonnoirs, etc ••• J.

MOLYBDATE D'AMJiONIill4
Dans un bécher en polyéthylène de 1 l, peser 40 g de

molybdate d'ammonium. Ajouter 400 cc environ d'eau permutée.
Quand la dissolution est terminée, passer en fiole jaugée de
2 1. Compléter au trait de jauge avec de l'eau permutée, bien
agiter. Transférer aussitet en flacon de plastique.

ACIDE OXALIQUE A 5 %
Peser 100 g d'acide oxalique, les placer dans lli~ bécher

de 2 l en plastique. Ajouter 1,500 l environ d'eau permutée.
Quand la dissolution est terminée, passer en fiole jaugée de
2 1. Compléter au trait de jauge avec de l'eau permutée. .
Bien ,agiter. TT~nsférer aussitôt en flacon de polyéthylène.

ACIDE SULFURIQUE ~.?..JiI
Dans un béchè-,:' Or'. polyéthylène de 5 l, mesurér, à l'é­

prouvette 3,980 l d'eau permut~e.

En agitant constamment, verser dans cette eau, 22 cm3 d'acide
sulfurique (mesurés avec une éprouvette de 25 cc).
Bien agiter, puis transférer en flacon de plastique.

ACIDE BORIQUE A 2 %
Peser 20 g dIacide borique dans un bécher de 1 l en

plastique. Ajouter environ 800 cc d'eau permutée. Quand la
dissolution est terminé~ passer en fiole jaugée d'un litre.
Compléter le volume avec de l'eau permutée. Bien agiter.
Transférer en flacon de plastique.

ACIDE 1-MUNO, 2-NAPHTOL, 4-SULFONIQUE Solution concentrée

Peser 1 g d'A.N.S. 'dans un bécher de 50 cc en plasti­
que.
Dans un bécher de 1 l en plastique, peser 60 g de bisulfite
de sodiUm et 2 g de sulfi~e de sodium anhydre (attention, à
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reboucher très soigneusement ces deux flacons). Ajouter ensui­
te environ 400 cc d'eau permutée et faire dissoudre sans chauf­
fer.
Quand la dissolution des sulfites est tenninée, ajouter l'A.N.S.
contenu dans le petit bécher 7 faire dissoudre, toujours sans
chauffer.
Paascrr alors la solution dans une fiole jaugée de 500 cc. .Com­
pléter le volume avec de l'eau permutée. Bien agiter. Passer
en flacon de plastique.

SOLUTION DILUEE (utilisée ,pour leS: .dosages)

Prélever 100 cc de solution concentrée .( avec une fio],.e
jaugée), passer en fiole j8uRée de 1 1 7 rincer la fiole de 100 cc
avec de l'eau permutée~ COQ.p10t~œ au trait d-e jo.ug-:- ~'..v,;.c d~ l'eau
pê:rmut.é'i, Qi cu' 'dgj.t..:;.r. Transférer aussitÔt en flacon plastique.

SOLUTION DE BICARBONATB DE SODIill1 (Silice totale)
Peser 100 g de bicarbonate de sodium~ dissoudre à l'eau

permutée. Passer en fi~le jaugée de 1 1. Compléter au trait
de jauge avec de l'eau permutée. Bien agiter. Transvaser aus­
sit8t en flacon de polyéthylène.

SOLUTION DE LAVAGE "BICJŒBONATEE" (Silice totale)
Mesurer 40 cc de solŒGion do bic~bonnte.de sodium, pas­

ser en fiole jaugée d'un litre, compléter au trait de jauge
avec de l'eau permutée, bien agiter, conserver en flacon de po­
lyéthylène.

F 589
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G.AJ.VlJY.ŒS D 1ETilliONNAGE EAUX

Si02
- Dissoute

Totale

On part de la solution étalon de silice à 1 mg/cc Si02
(voir à "solutions étalons") et utilise, pour les dilutions,
de l'eau permutée.

Attention : Laisser le moins de temps possible, la solution
étalon en contact avec les récipients de verre.

SILICE DISSOUTE
- Préparer 8 fioies jaugées de 500 cc et 1 de 1000 cc
- Verser dans èhacune, avec une é~rouvette 400 cc d'eau per-

mutée (800 cc dans celle de 1 1).
- Verser ensuite la solution étalon à l'aide d'une burette

graduée au 1/20e. Après les mesures, jeter la solution
restant dans la burette.

TENEUR VOLUME FIO- SOI/UTION ETALON

Ct/cc) LE JAUGEE mg/cc Si02
(cc) (cc)

35 1000 35
30 500 15
25 500 12,5 - Compléter au trait de
20 500 10 jauge avec de l'eau
15 500 7,5 permutée.
10 500 5 - Bien agiter.

5 500 2,5 Transférer aussitôt

2 500 1 en flacons de plastique.
1 500 0,5

Le
,

est constitué par de l'eau permutée.zero

F 601
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SILICE TOTALE
- Préparer 8 fioles jaugées de 500 et 2 de 1000 cc.
- Verser 'dans chacune des fioles de 500 cc, avec une éprou-

vette, 400 cc d1eau permutée et 800 cc dans les fioles de
1000 cc.

- Verser ensuite les volumes
bonate de sodium à 100 g/l
de solution étalon de Si02
1/20e).

suivants de solution de bicar­
(avec illle burette de 50 cc) et
(avec une burette graduée au

TENEUR VOLUME FIO­
(({j cc ) LE JAUGEE

(cc)

BICARBONATE
DE SODIUM
100 g/l (cc)

SOLUTION .
ETALON Si02
1 mg/cc (cc)

35 1000 40 35
30 500 20 15
25 500 20 12,5
20 500 20 10

15 500 20 7,5
10 500 20 5

5 500 20 2,5
2 590 20 1

1 500 20 0,5
0 1000 40 0

Compléter au tré;,tit de jauge avec de l'eau
permutée

- Bien agiter
- Transférer aussitÔt en flacons de polyéthylène.

F 602
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Montage

TECHNICON EAUX

I
dissoute

SILICE 1tota e
colorimetrie du' $i1ico-mllybdatl

diaphragme

" . 66D mil

blanc 0.60

grande bobine echantillon

noir 0.32
air

jaune 1.20

petite bobine acide borique

rouge Q.80

P!llite acide sulfurique

bobine rouge 0.80
molybdale

orange 0042
acide oxalique

noir 0.32
acide A.N.S.

YBrI

llrande
retour

~obine
blanc 0.60

Inage
colorimetra

expanseul' " 1

"nregistreur
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NODE OPERATOIRE EAUX

Si02 Totale

- Prélever très exactement~ avec une pipette, 50 cc d'eau
à analyser et les placer dans un bécher en polyéthylène,
de 100 cc

- Ajouter, avec une burette~·2 cc de solution de bicarbonate
de sodium à 100 gjl

- Placer dans un bain marie réglé à 60° èt y maintenir. 1 heure

Au bout de ce temps~ sortir les béchers du bain marie, lais­
ser refroidir, transvaser en ballon jaugé de 50 cc, complé­
ter au trait de jauge avec de l'èau p.ermutée, bien agiter

- Placer les béchers qui ont servi à l'attaque sous des en­
tonnoirs de plastique de ~ 70 mm, garnis de papier sans
cendres blancs de ~ 125 mm

Filtrer environ 10 cc d'eau traitée, laisser écouler et je­
ter; filtrer ensuite les 40 cc restant - ne pas laver.

- Passer les échantillons au Technicon avec même montage et
solutions que pour la silice"dissoute" mais remplacer lleau
permutée de lavage par la "solution de lavage bicarbonatée"
et utiliser la g8.L'lJDle IlSi0

2
totale".

F 587
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·CHAPITRE X

AlCalino - terreux :

Ca ... I~Ig ... Na - K

~ Cà et Mg sont généralement dosés :

soit par complexométrie
- soit par photométrie de flamme

(dans les teneurs où nous opérons la réponse
se est linéaire)

!"'" soit par photométrie d'absorption atomique
(mais dans ce cas il est nécessaire d'établir
une courbe d1étalonnage)

Na et K sont, toujours dosés par photométrie de flamme

132



EAUX
:-~------~---------------.. ..
: .GENDJlAL+~~:CS
--~._.-

Ca++ Mg++
par Complexornétrie

PRINCIPE

•• .1 .•• 13 3

Complexon .(EDTA)
Chlorure dl Ammonium RF
JI..rillnoniaque RP
Triéthanol8J"lline
Gulfate ferreux technique
Cyanure de Potassium RF
Potasse caustique RF
Chlorure de Sodium
Noir ériochrome T
Réactif de Patton et Reeder

F 243

Ca donne avec le sel disoàique de l'acide éthylène,diami­
ne tétracétique (EDTA) un Complexe stable à pH -,13.

Le réactif de Patton et Reeder IAcide hydroxy-2 (hydroxy-2
Sulfo-4 naptylazo-1) -1 naphto!que-3 1 , donne un virage très net
du rose au bleu lors de la disparition d'ions Ca -

Fe, Al, Nn, ng~ sont complexés par la t~iéthanolamine ­
En présence de quantités importantes de Mg celui-ci ~ré­

cipite à pH 13 et gêne le dosage (par adsorption du réactif coloré
en particulier) il est nécessaire~ dans le cas d'eaux fortement
magnésiennes, de diluer la prise d'essai avant complexion à la
triéthanolmnine - .

Une forte ten~ur en p 205 gêne également et dans ce cas
il serait indispensable de séparer cet anion - /

La somme Ca + Mg est dosée de la même façon à pH 10 en
présence de'noir ,ériochroffi(; qui est roùge vineux en présence de
Mg++ et bleu en son absence -

Les ions gênants sont complexés par'la triéthanolamine et
le Cyanure de Potassitun -

PRECISION -On utilise une solutio~ d'EDTA N/50 2 gouttes
(précision mm:::imuin du dosage)--,;:. 0~04 mg de Ca

0,024 mg de r.~g

Pour les eaw~ douces ou l'on opère généralement sur une
prise d'essai de 100 cc la précision maximum du d3sage est·

. donc --> 0,4 g/m7. pour Ca,
. 0,24 g/m~ pour Mg

Pour 'les eaw~ très sa~~âtr9s, une prise d'essai de 25 cc
donne une précision de --;;. 1,.6 g/rn~ pour Ca

0,96 g/m~ pour Mg
RENDEMENT -Un opérateur peut effectuer 60 dosages par jour soit 30

Ca et 30 Ivlg -

PRODUITS et MATERI~L NE~13SAIR~S pour 1000 DOSAGES de Ca
et 1000 DOSAGES de :Mg 'u Œ!:T:rE CADEl\TCE -

Produits:
175 g

1 kg
16 1.
16 1.
2,5 kg
O~ 6 kg
0,2 kg
0,23kg
1 ,2 g
2 gr.



. . .1.. ~

30 m
30 ID

Papier indicateur pH 9,5 à13
Papier indicateur pH 6,5 à 10

Matériel

Burette
Doseurs

Il

automatique de 20
Héron de 2 x 5 cc

il· de 2 x 10 cc
Pipette de 100 cc

il de 50 cc
'Il de 25 cc

100 Fioles cylindro-coniques de 250 cc
10 BarreaŒ~ aimantés

1
::5
1
1
1
1

solutionsPréparation des

:TRIETHANOLM1INE 50 %:
..' . .

Mesurer 500 cc de Triéthanolamine dans un ballon jaugé de il.
Compléter à il. avec eau déminérali~ée -
l\1ettre en flacon de verre jaune •.

o

:KOH 3N·
-.Peser 168 g de Potasse en pastilles, les mettre dans un becher

de 21. - Lui-même placé. dans un bain réfrigérant -
- Mesurer 11. d'eau déminéralisée dans une éprouvette

Mettre des lug~~tes de ~rotection

Verser lentement l'eau dans le becher contenant la Potasse
en agitant continuellement iusgu'à dissolution - (Attention
aux projections;.
Laisser bien refroidir
Mettre dans des flacons de polyéthylène de 250 cc.

•· REACTIF de PATTON et R~EDER

••
..

- Peser dans un mortier de porcelaine 50 g de Chlorure de So~

dium RF
- Peser ensuite 50'mg de réactif de Patton et Reeder
- Broyer pour bien homogénéiser
- Conserver en botte de plastique

: QOfilPLEXON NI 50
o .•'

- Voir préparation et contrele 8_ IlSolutions Titrées" -

1 {..q
. . .1· · ·

F 244



.../ ..' .
: l-"TETHODE D'ANALYSES··

1 - Mesurer très exactement 100 cc d'eau avec un ballon jaugé
et les placer dans un erlen de 250, - rincer le ballon et
joindre l'eau de rinçage aill~ 100 cc prélévés.

2 - Ajouter 5 cc de Triéthanolamine à 50' %-
3 - Ajouter goutte à goutteKOH 3N jusqu'à pH 13 (vérifier en

faisant des touches au papier indicateu.r)~

4 - Ajouter un tout petit peu de réactif de Patton 'et Reeder ­
En présence de Ca la solution prend une teinte rose.

5 - Titrer par COll~lexon N/50 jusq~'à virage au bleu~vert.

6 - Noter sur la feuille d'analyse le volume de la prise d'essai
et le nombre de cc de Complexon versé.

ATTENTION- Lorsqu'on ajoute KOH 3N, il peut se produire un
précipité qtU ne disparaît pas - dans ce cas arrêter ce
dosage' et prévenir le Chef de Laboratoire.

---------_.
:CALCUL DES ANALYSES!· .. .

A - Si la prise d'essai est de 100 cc
Nombre de cc. de Complexon versé x 4' = Ca g/m3

~B - Si la prise d'essai n'est pas 100 cc
- Nombre do cc. de Complexon versé x 0,4 x 1000 = Ca g/m3

Nbro de cc de là P.E

"F 245 -,., .". 135



-~CO~J.V1P=L="'E=~X~0~N~N=-"I.-::5~0-: "

.
:PREPARATION DES SOLUTIONS
._--------------

TMJIPON PlfAGNESIUN
(pour Cyanure)

Fabriquer par 2 ...1.
Peser 125 g de Chlorure d'Annuonium

. Mèsurer 1,250 1. d'Ammoniaque concentrée
1,250 1. de Triéthanolamine
2,500 1. d'Eau déminéralisée

Bien agiter -
- Passer dans des flacons de 11.

CYANURE DE POTASSIUyr: Produit très dangéreux 8. manipuler avec
beaucoup de pr~cautions - mettre gants et lunettes.

- Fabriquer R~~ 1 1.
Peser 50 g de Cyanure de Potassium dans un becher de 1 1.
Ajouter 800 cc d'eau - Faire dissoudre à froid en agitant ­
Passer dans un ballon de 1 1. - Laver ce becher et faire
volume à 1 1.

- Mettre en flacpns polyéthylène de 100 cc
Noter sur chaque flacon la date de préparation

- Garder ces'flacons dans une armoire fermée à clé
- DOlliler aux ,opératetŒs un seul flacon à la fois contre

remise d'un flacon vide •

.
NOIR ERIOCHROME T •

- Peser 50 mg de Noir Eriochrome T
- Placer dans un mortier de porcelaine avec 50 g de

Chlorure de Sodiurn
- Broyer POlUn obtenir un bon mélange homogène
- pracer dans une boîte de plastique

.._---------
Voir préparation" et contrÔle à "Soluti.ons Titrées" •

. :METHODE D' ANALYS'B-:
, ..

DOSAGE DE LA SO~:)i'Gs Ca + r,1g

1 - Mesurer très exactement 100 cc d'eau avec p!lllon jaugé
et los placer dans un erlen de 250 cc - rincer le bal­
lon et 'joindre l'eau de rinçage aux 100 cc prélevés.

2 - Ajouter goutte à goutte, du Troapon magnésiwn'(pour
Cyanure), jusqu'à obtenir pH 9 à 10 - (vériÏier en
faisant des touches au papier indicateur).
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3 - Ajouter alors 10 cc de Tampon Mg (pour Cyanure) mesurés avec'
une éprouvette.

4 - Ajouter ensuite 5 cc éle solution de Cyanure de Potassiwn à
5 %- Attention cette solution est très dangéreuse , mesurer
avec une éprouY~Jte feservée 1 cela et prendre beaucoup de
précautions - une tres~etite quantité peut tuer un ho~~e.

5 - Aj outer u..11 tout petit peu de Noir Eriochrome T (avec la lIlesure
qui .est dans la boîte) -

6 - Titrer avec tille solution do qomplexon N/50 - La solution passe
du Bleu au Vert.

7 - Avant la fin duxir~e , quand la solution COInmence de changer
de couieur, ajouter 5 cc d'ammoniaque concentrée.
Les dernières gouttes de Complexon doivent être ajoutées très
lentement .'

8 - Après le dosqgg - verser la solution que l'on vient d'analyser
dans une bonbonne de dénatUJ....ation ll

, jamais dans l'évier, puis
se laver les mains soigneusement.

• 0

;CALClffi DES A1~ALYSES ;

1 - Vérifier f;3Ï la prise d'essai pour Ca et Mg est la mênle
(100 cc en général) ~

Dàns le cas où les deux prises d.' essai ne sont pas du même
nombre de cc - Demander des instructions au Chef de Labora­
toire.

2 - Faire la soustiaction :
Nombre de cc de Complexon

,
pour rJIgverses

moins
li li il " il Il " Ca

3 - Si la prise d'essai est 100 cm3

Résultat de la soustraction x 2,4 Mg g/m3

Si la prise d'essai est autre gue 100 cm3

Résultat de la soustraction x 0,24 x 1000 3
= Mg g/mNbre cc de la P.E

4 - Calcul d~. ég!ln3

. 3
Nombre de g!JTI = de12 --- Nombre

137
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GmœRALITES

,
EAUX !

!
!

Ca et Mg !
par photométrie de !

flamme !
!

PRINCIPE

Le calcium est dosé en 'flamme acétylène-air comprimé.
L'inter~erënëë-aës métaux courants n'est pas à craindre. La
réponse de l'appareil est linéaire pour les teneurs de 0 à
50 mg/le .

Le magnésiv~ est dosé en flamme hydrogène-air compri­
mé. Dans-ra gammë-des teneurs où nous opérons (0 ~ 50 mg/l)
divers métaux interfèrent, ~ particulier Mn, Fe, Na, K; mais
dans les eaux que ~ous analysons habituellement, seul le po­
tassium est parfois en concentration suffisante pour gêner.
Lorsque la teneur en K est' supérieure à 10 mg/l (passage de
la gamme K 1 à la gamme K 2), les eaux sont diluées pour le
dosage de Mg.
Ceci nous a conduit à abandonner cette méthode, aussitÔt que
nous avons disposé dlun ~hotomètre d'absorption atomique.

REl\T])EMENT

Un opérateur peut effectuer chaque jour 150 dosages
de Ca et Mg.

MATERIEL ET PRODUITS .k~CESSAIRES' POUR .1000 DOSAGES

Acétylène: 1 tube de 3 m3
3Hydrogène : '1,3 tube ,de 10 m

Tubes Caubère réf. 337 300

F 596

138



SOLUTIONS D'ETfiliOl~AGE

,.,
.! EAUX

!,
! Ca et Mg
! Photométrie de
! flamme
!

On part des solutions étalons :
Ca : 1 mg/cc en milieu HCl %
Mg ! 1 mg/cc en milieu HCl %

Ces solutions sont ef:fDctuées avec de l'eau permutée

MAGNESIUM

Mg-:l:

prélever très oxactement, avec une pipette, 10 cc
de solution étalon,-les placer en fiole jaugée de
1000 cc. Compléter au trait de jauge avec de l'eau
permutée. Bien agiter. Transférer .en flacon de
polyéthylène.

: prélever très exactement, avec une pipette, 50 cc
de solution étalon, les placer en fiole jaugée de
1090 cc. Compléter au trait de jauge avec de li eau
permutée. Bien agiter. Transférer en flacon de
polyéthylène.

prélever très exactement, avec une pipette, 10 cc
de solution étalon, les placer en fiole jaugée de
1000 cc. Compléter au t rait de jauge avec de J_' eau
permutée. Bien agiter. Transférer en flacon de
polyéthylène.

: prélever très ex?ctement, avec une pipette, 50 cc
de solution étalon, les placer en fiole jaugée de
1000 cc. Compléter au trait de jauge avec de l'eau
permutée~ Bien agiter. Transférer en flacon de
polyéthylène.

F 591,
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GENERALITES
1

EAUX 1

1
1

Ca et Mg !
par absorption atomique 1.

1.

PRINCIPE

Les eaux à examiner sont additionnées de lanthane
pour masquer les interférences des divers métaux pouvant
exister •

. Puis les échantillons sont passés en'photométrie
d'absorption atomique. .

Bien observer la concentration et l'acidité de la
solution de lanthane.

PRODUITS ET MATERIEL NE.CES1?AIHES POUR 1000 DETERMINATIONS

600 g acide chlorhydrique
300 g oxyde de lanthane

100 tubes Caubère réf. 33,7
2 tubes acétylène (3 m:J)

. 8 tubes air comprimé ( 7 m3 ).

F 593
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MODE OPERATOIRE EAUX

Ca et Mg !
par absorption atomique .}

PREPARATION DE LA SO~YTION DE CHLORURE DE LANTHANE
à 100 g/l de La+++ en milieu HCl 1 r~

- Sécher à l'étuve à 105 0 de l'oxyde de lanthane (qualité optique)

Peser 117,26 g d'oxyde de lanthane dans un bécher de 600 cc.
Recouvrir d'un verre de montre.

Dans .une éprouvette de 250 cc~ mesurer 223 cc d'acide chlor­
hydrique concentré à 32 % CD = 1,16)0

A froid, . introduire lentement environ 5 cc par l'orifice li­
bre entre le bec du bécher et le verre de montre (se placer
sous une hotte). La réaction est très violente. Quand elle
est calmée~ introduire une nouvelle portion d'acidè, agiter
et attendre à nouveau. Renouveler l'opération jusqu'à avoir
consommé tout l'acide. La disso~ution doit ~tre complète.

- Laisser refroidir, passer en fiole jaugée de 1 l, compléter
avec de l'eau permutée, bien agiter. Filtrer sur papier
sans cendres.

r-'IODE OPERATOIRE
- Préparer une série de tubes Caubère (:réf. 337)
. Noter le nO de l'échantillon sur le tube et sur son couvercle

- Prélever 40 cc d'échantillon (avec une pïpette) et les pla­
cer dans les tubes correspondants

- Avec une bUrette graduée de 50 cc, verser 2 cc de chlorure de
lanthane dans chaque tube

Boucher, bien agiter.

N.B. : Si une dilution était nécessaire, prélever une quantité
inférieure d'échantillon (selon indication~ et complé­
ter à 40 cc avec de l'eau permutée.

Dans tous les cas, avec ou sans dilution, indiquer sur
la feuille de travail tous les volumes mesurés.

- Passer les échantillons en absorption atomique en observant
strictement les réglages indiqués sur la feuille de travail.

F 590
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GJUV.lME D'ETALONNAGE EAUX

Ca et Mg
par absorption atomique

,On part des solutions suivantes:

- solu+'ion étalon Ca 1 mg/cc en milieu Hel 1 %
- solution étalon Mg 1 mg/cc en milieu HCl 1 %
- solution Larithane à 100 g/l en milieu HCl 1 %
- acide chlorhydrique dilué au 1/2.

Les d eux premières solutions sont mesurées avec une
burette graduée .au 1/206 de co. .
Les deux autres avec des burettes graduées au 1/10e de cc.
Préparer 8 fioles jaugées de 500 cc et 3 ~ioles de 1000 cc.

TENEUR VOLUME FIO- SOnUTION SOLUTION SOLUTION HCl
('((/oc) LE JAUGEE Ca 1mg/cc r'1g 1~/cc La 100g/l 1/2

Ca et Mg (cc) (cc) (cc) (cc) (o~

G.AJ.VlME
FORTE

~·G.AMME

FAIBLE

'-50,
1 40
1

1 30,
, 20, .

1f10
Ta,
1 5

1 :
1 1
~O

1000 .

500
500
500

1000
500
500
500
500
500

1000

50
20

15
10
10

4
2,5
2 .

1

0,5
o

50
20

15
10
10

4

2,5
2

1

0,5
o

50
25
25
25
50
25
25
25
25
25
50

20
10
10
10
20

10
10
10
10
10
20

Compléter au trait de,'"Jauge avec de lleau permutée·
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GE1-J""ERALI1'ES
!
! EAUX
!
!
i Na et K
! par photométrie de
! flamme,

Nous opérons dans une gamme de teneurs (0 à 30 mg/l
pour le sodium et 0 à 50 mg/l pour le potassium) où la ré­
ponse du spectrophotomètre est linéaire.

La faible tempér:J:GtU'e de la flamme utilisée (butane­
air comprimé) et la qualité des filtres de llEppendorf per­
mettent d'éviter toute interférence tout en ne prenant aucune
précaution particulière~

La crépine de plastique fixée à l'extrémité du tube
de prélèvement permet d'éviter la filtration des échantillons,
dans la majorité des cas.

RENDEMENT
Un opérateur perrb effectuer 150 mesures de Na et K,

par jour.

PRODUITS ET MATERIEL NTICESSAIRES POUR 1000 DOSAGES A CETTE
CADENCE

Butane. : 0, 13 charge
Tubes Caubère réf. 337 : 350
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!
SOLUTIONS D'ET!iliONNAGE! EAUX

!
!
! Na et K

.! par photométrie de
! flamme
!

On part des solutions étalons
Na · 1 mg/cc (du NaCl)·
K • 1 mg/cc (du KCl)•

Les dilutions sont effectuées avec de l'eau permutée.

TENEUR VOLUTill FIOLE SOLUTION
'«/ cc JAUGEE ETALON

SODIUM Na 1mg/cc-
~gd: 10 1000 10 cc Compléter au

N~~ . 30 1000 30 cc trait de jauge
avec de l'cau

POTASSIUM K 1mg/cc permutée.
Bien agiter.

~=_l 10 1000 10 cc Conserver en

~==& 50 1000 50 cc flacon de
plastique

Dans tous les cas~ le zéro cst constitué par de l'eau per­
mutée.

F 592
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CHAPITRE XI

Fe

. ~ous rencontrons généralement cet élément à llétat
de Fe++. Les eaux sont floculées avec 1 %dIacide chlor­
hydrique pour les débarasser des matières en suspension ou
en pseudo-solution; puis on effectue la colorimétrie de
l'O-phénantroline ferreuse soit manuellement, soit à llau­
toanalyseur.

Nous rencontrons parfois du fer à l'état ferreux,
dans ce cas le dosage est le même mais on supprime la réduc­
tion (hydroq.uinone ou hydroxylamine).

Des précautions particulières doivent être prises
pour éviter toute oxydation en cours' de dosage.

148



EAU X
I ..------~--~:-----------------
! GmffiRALITES
!

Fe - Colorimétrie à
l'O. phenantroline

PRINCIPE
Le Fe++ donne avec l'Ortho-Phenantroline (1-(0.phenantroline)

un complexe coloré très stable dans le temps et dans un intervalle
très large du pH b

On peut ajouter un peu de Citrate pour éviter une précipita­
tion g~nante de Phosphates (si ITon avait affaire à des eaux·très
chargées en cet anion).

PRECISION +
Dans les cQnditions de31a méthode - 1 division du colorimè­

tre correspond ~ Op0125 g/m de Fe.

On doit opérer de façon à se trouver entre 0,56 et 3p 66 ~/cc r:
de Fe teneurs entre lesquelles J.a loi de Beer est parfaitement
suivie.

REl\mEMEN~ On peut facilement effectuer une série de 50 dosages en une
matinée.

PRODUITS ET. ~'L4,!::g;BJJR.L~lL~)?A=çJ}ES POUR 1000 DOSAGES A CETTE CADEN@

Produits Acide chlorhydrique pur (lavage de
Acétate de Sodium RF o •••• 750 g
Acide acétique RF. c....... 1 kg
Hydroqui~onG ~O •••••• c.o.n 40 g
Ortho~hen8ntroline .'Q.oo~ 20 g

la vaisselle) ~.101.

F 136

Materiel 100 tubes 8, essai il pour Colorimétrie" jaugés à 20 cc
100 bouchons caoutchouc nO 14

2 burettes de 50 cc
1 burette de 25 cc
1 pipette de 10 cc
2 bechers de 100 cc
6 supports de tubes ( de 10 tubes chacun)o
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i PREPARATION EAU X :
'DES SOLUTIONS
1 !...:..+.----------:--.---------------! ..

Fe - Colorimétrie à !
l'O.phenantroline . !

ATTENTION - Laver la vaisselle avant utilisation avec de l'acide ,
chlorhydrique au 1/2, puis rincer à l'eau distillée et
faire sécher à l'étuve.

Solution d'Acétate de Sodium,~2 M

Peser 272 g d'Acétate de Sodium p~ duns un becher de 1 1.

Dissoudre avec 500 cc d'eau environ.
Ajouter lentement, et gouttes à gouttes à la fin~ de l'acide

acétique RF jusqu'à obtenir un pH de 3,5 ( il faut environ

300 cc d'acide acétique)

Compléter le volume à 1 1. avec de l'eau distillée.

Solution dlHydroguinone

a) ~~!~!!~~_~S~!!~~~L~S~!~!~_~~_!~~~E~~~~~~~
- Peser 4,8 g d1acétate de Sodium; Dissoudre à l'eau distillée

passer dans un ballon jaugé d'un litre, ajouter 4 cc d'acide
acétique et compléter à 1 1. avec eau distillée~

b) ~~!~!?:.s~_~~dr~9.~~~
Se prépare au moment de l'emploi en mettant dnns mu petit

bocher de 100 cc environ 1 g d'hydroquinone et 50 cc de
"II s01 ution acétique/acétato - Bien agiter pour dissoudre;

Il doi~rester Quel~ues cristaux non dissous au fond du becher.

Cette solution ne se conserve pas plus d'une journée.

Solution d'O. p~enantroline à 1 %
- Peser 1 g d'orthophenantroline ; dissoudre dans 100 cc d'eau

+ 2 cc d'acide chlorhydrique.

Conserver on flacon de verre jaune.



i
; NETHODE
: DI Al\J"ALYSEL
--~----:

EAUX

Fe - Colorimétrie à
110~ phenantroline

!
!

J.

{'-'.
,;. ",
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ATTENTION Laver la vaisselle avant utilisation avec de l'acide

chlorhydrique au 1/2, puis bien rincer à l'eau distillée

et sécher à l'étuve o

Prélever 10 cc dieau et les placer dans un tube jaugé de 20cc

pour colorimétrie?

- Ajouter 2 cc d'Acétate de Sodium."'-'"2 M ; bien agiter.

Ajouter 2 cc de solution d'hydroquinone; bien agiter.

- Ajouter 1 cc de solution d!Oophenantroline à 1;
a

-. CoIJY::léter le volume à 20 cc avec eau distillée; bien agiter.

~ Laisser repos~r 2 ho à l'obscurité.

- Faire lecture au colorimètre avec le filtre 490 m~ •

~Y~S_Eh~~~~_~~E~~_EE~E~!.~E_~~_!~~~~~~_f.~2~g

- Un blanc à partir d:eau distillée

- Un étalon = pOtIT cela prendre 10 cc de Solution étalon
à 5 >f/ cc de E'e et opérer comme pour les échantillons.



1 !
; CALCUL EAu' X !iDES ANALYSES !...:-_------;.---------------!

Fe - Colorimétrie à !l'Oaphenantroline !
---------------

= -20
l - Calculer .-.

><
50

Lecture du Colorimètre pour l'étalon = T (3 dé-
~ cimales)

T x Lecture colorimètre = ~ / cc Fe

III - Fe g/m' = ~/ cc Fe x Vol •. dilution en cc

P ..E" en cc

Dans les conditions habituelles

Prise d'essai = 10 cc
Dilution à Vol.= 20 cc

IV - Fe

T

3
g/m =

18,7

2

Fe

lecture du Colorimètre

3eq./m

3= Fe g/m

F 139

Pour ce drenier calcul
Fe+++

•

Fe est supposé être entièrement à l'état de



GENERALITES EAUX

Fe +++
colorimétrie
au Technicon

PRINCIPE
Les eaux sont floculées par adjonction de 1 %d'aci­

de chlorhydrique. ,
Après décantation, 'les échantillons sont placés sur

le TechnicOll ou la colorimétrie est réalisée comme dans la
méthode manuelle précédemment décrite 7 seul le réducteur
est ~ifférent : chlorhydrate d'hydroxylamine au lieu d'hydro­
quinone.

RENDEMENT
En une journée de Tecl~icon (9 heures de marche) on

peut traiter 200 échantillons.

(violet-blanc)
Oüeu)
(vert)
(gris)

cc/mn
cc/mn
cc/mn
cc/mn

J?.RODUITS ET MATERIEL NEDESSAIRES POUR 1000 DOSAGES
60 g chlorhydrate d'hydroxylamine
10 g o-phénantroline

. 30 g citrate de sodium
1,5 Kg acétate de sodium

2 l acide chlorhydrique
1,5 rouleau de papier enregistreur
300 godets de Technicon grand modèle (8 cm3 )
300 tubes à essai 18 x 180 mm

1 burette graduée au 1/20e
2 pipettes de 20 cc

10 tubes de pompe proportionnante 3,90
3 . ;, " 1,60
2 " " 2,00
2 " " 1 ,00

F 586
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PREPARATION DES
SOLUTIONS

!
.!
!
!

EEUX

F 149

.!
! Fe++ et Fe+++
! Colorimétrie de l'O-phé­
! nantroline au Technicon
!

Toutes les solutions sont préparées avec de l'eau per­
mutée que l'on a fait bouillir durant 20 minutes. pour chasser
l'oxygène dissous, puis laissé refroidir en flacon bouché.

CHLORHYDRATE D' HYDROXYL.Al.nNE
Peser 5 g de chlorhydrate d'hydroxylamine, faire dis­

soudre à l'eau permutée bouillie. Passer en fiole jaugée de
1000 cc. Compléter avec de l'eau bouillie. Bien agiter.
Oonserver en flacon de verre jaune.

o ... PHENANTROLINE
Peser 2 g d'o-phénantroline. Dissoudre à l'eau bouil­

lie. Passer en fiole jaugée de 1000 cc. Compléter au trait
de jauge avec de l'eau bouillie.

OITRATE DE SODIUM A 3 %
Peser 60 g de citrate de sodium. Dissoudre à l'eau

bouillie. Passer en fiole jaugée dè 2 l"et compléte~ le
volume avec de l'eau bouillie.

TAMPON pH 3,5
Le contenu d'un flacon de 1 kg d'acétate de sodium est

placé dans un bécher de 4 l avec 3 l d'eau bouillie. Faire
dissoudre, puis, sous pH-mètre, ajuster le pH ~ 3,5 en ajou­
tant goutte à goutte

de l'acide chlorhydrique si le pH e~t supérieur
à 3,5
de la soude si le pH est inférieur à 3,5

Compléter ensuite à 4 l avec de l'eau nouillie.

LAVAGE : Eau permutée bouillie.

SOLUTION DE PYROGALLATE DE SODIill1
Destinée à purifier l'azote utilisé pour la segmenta­

tion et pour l'atmosphère-de la tente à azote qui recouvre
le préleveur d'échantillons. Oette solution doit être refai­
te au moins tous les 6 mois.

- 20 g de soude en pastilles sont dissous (bien agiter)
dans 200 cc d'eau permutée. Faire dissoudre ensuite 22,5· g
d'acide pyrogallique. Oompléter le volume à 125 cc.

154·
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G~n1E D'ET~O~mAGE !
!

EAUX

On part de la solution étalon a 1 mg/cc de Fe203
(0,7 mg/cc de Fe), en milieu HCl 1 %.
Préparer le plus exactement possible 200 cc d'acide chlorhy­
drique au 1/2.

SOLUTION A 0,1 mg/cc de Fe203

On 'confectionne tout d'abord cette solution que l'on
utilisera avec plus de précision que la précédente, pour éta­
blir la gamme.
- Prélever, avec -Œne pipette, 20 cc de solution étalon à

1 mg/cc de Fe203, les placer dans une fiole jaugée de 200 cc.
- Avec une burette, mesurer 3,6 cc d'acide chlorhydrique au

1/2. .

- Compléter à 200 cc avec de l'eau permutée
- Bien agiter.

GAJ.V1lVlE D'ETALONNAGE
Préparer 4 fioles jaugées de 500 cc et 2·de 1000 cc,

mesurer dans chacun~ les quantités suivantes .
- de solution de Fe 03 . à 0,1 mg/cc, mesurée avec une buret­

te au 1/20
- d'acideqhlorhydrique au 1/2, mesuré aveé une burette au

1/10.

TENEUR VOLUME FIO- Fe203 HCl
(%c) LE JAUGEE 0, 1 ill~/CC 1/2

(cc) (cc (cc)

5 1000 50 20

3 500 15 10 Compléter au trait
1 500 5 10 de jauge avec de
0,5 500 2,5 1,0 l'eau permutée -
0,1 500 0,5 10 Bien agiter
0 1000 0 20

F 597
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( Montage

1b..__TECHNICON EAUX

&
color imetrÏlÎ 1 l'o-phenantroline

simplo violot blanc 3,90
dolai. petite b!llJir:e

echanti lion

bleu t,GO

4
azote

violst blal1c 3,90
2

vert 2.00
3

petite bobine

~.
gris 1.00 w:u:_ 4

bleu 1,60
fi

grllndll violet blanc 3,90
bobine retour"

violet blanc 3.
011 retour

violat blanc 3.90

simple

delai

f i1trll pvrogallol azoto

llllplJnSeUr x 2

enregistreur
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GENERALITES
!

. !
!

EAUX

Fe ++
colorimétrie
au Technicon

Lorsque ce dosage est réclamé nous demandons qu'un
flacon d'échantillon lui soit spécialement réservé.

Le flacon doit ~tre bouché émeri, plein à ras bord,
et le bouchon placé de telle façon qu'il n'y ait pas la
moindre bulle d'air au-~essus de l'échantillon.·

En cOUl~S Œe dosa~e, le préleveur est placé sous at­
mosphère d'azote.

RENDEMENT
200 éch;;ntil101.1.iJ )o";x' j oUInée de marche (9h)

PRODUITS ET MATERIEL ~ŒCESSAIRES POUR 1000 DOSAGES
10 g o-phénantroline
30 g citrate de sodium

1,5 Kg acétate de sodium
20 g soude caustique

-25 g acide p~ogallique

1 bouteille d'azote
300 godets Technicon de 8 cc

10 tubes de pompe proportionnante
3
2
2

1,5 rouleau de papier enregistreur.

F 585

,.

3,9 cc/mn
1,6 cc/mn
2,0 cc/mn
1,0 cc/mn

(violet-blanc)
(bleU.)
(vert)
(gris)

0158



GAMME
ETALON EAUX

F ++ Cl· 't· de - 0 orlme rle e
1 10- phénantroline au

Tochnicon

ToutGS les solutions doivent ~tre prépnréGs au moment de l'emploi,

avec de l'eau permutée que l'on a fait bouillir durnnt 20 minutes

( pour chasser 0 dissous) Gt laissé refroidir au ~acon bouché.

SOLUTION A 100 t/cc de Fe++

Peser très exactement 0,703 g de sel de Mohr ( Gn pronant les cris­
taux au coeur du flacon). Dissoudre à froid avoc de l'eau bouillie.

Passer en flacon de 1 1., compléter au volume avec dG l'eau bouillie.

GAMME ETALON

Préparer 5 fioles jaugées de 100 cc.

5 'il cc mesurer 5 cc de solution
,

100 i/cc compléter bouilliea avec Gau

3 Il Il 3 cc Il Il Il Il

1 Il Il 1 cc " " " Il

0,5 l' li 0,5cc Il Il Il Il

0,1 Il li 0,1cc " " Il "

Le 0 ost constitué d'eau bouillie o

•

1.59
F 150



! !
!MODE OPERATOIRE!
! !

EAUX

F ++ Cl"t' '1 ' 0e - 0 or~me r~e a -
phenantroline au Technicon

F 151

Le dosage est effectué sur un échantillon prélevé avec les précautions
nécessaires pour que le flaoon ne renferme aucune bulle d'air••

Si lléchantillon est trouble, on le laisse reposer suffisrumuent car
on ne peut le filtrer~ le risque d'oxydation étant alors trop grand.

Le préleveur d'échantillon est recouvert d'une tente à atmosphère
d'azote. L1air de segmentation du manifold est remplacé par de llazote,

L'azote utilisé est débarassé de toutes traces d'oxygène par barbotages
dans une solution de Pyrogallate de Sodium.

Le manifold utilisé est le même que pour le fer total dans les eaux.
mais la solution dthydroxylamine est remplacée par de l'eau permutée
bouillie ainsi que la solution de lavage.

Toutes les solutions sont préparées à l'aide dteau permutée bouillie.

Les sorties 2 et 3 du manifold sont réunies.

160



CHAPITHE XII

Al

Cet élément est dosé sur les eaux débarassées des matièrès
en suspension ou pseu4oso1~~n par floculation à l'acide chlpr­
hydrique à 1 %.

Après décantation, le dosage par colorimétrie à l'ériochro­
me est effectué

- soit par colorimétrie manuelle
- soit à l'autoanalyseur Technicon



,l

GENERALITES EAUX

,
. Al,
jColorimétrie à l'ériochrome
i Cyanine R

PRINCIPE

L'ériochrome Cyanine donne ~vec Al+++ une coloratiqn orangé qui absor­
be essentiellement.à 530 m/u~

Afin d'éviter l'interférence de nombreux ions, nous opérons dans des
conditions bien précises de pH, de concentration de r~actif, et en
présepce de thioglycolnte de Sodiunl ( réducteur et complexant)~,

Dans ,ces conditions, 2 mg/litre de Fe ne nous g~nent pas ( les eaux
que nous avons à examiner ont généralement des teneurs en Fe< 1mg/l)

PRECISION ± 0,05 mg/l

RENDEMENT - Un opérateur peut effectuer 50 dosages par jour.

PRODUITS et MATERIEL NECESSAIRES POUR 1000 DOSAGES à cette cadence
Produits Acétate d'~10nium RF ••••••••• 2,2 kg-------

Thioglycolate de Sodium ••••••• 140 g
Alcool éthylique RF •••.••••••• 1,400 l

E · hr C . "R" 5r~oc orne yan~ne •••••••• g
Chlorure de Sodium RF ••••••••• 170 g
Nitrate di AmIuoniWl'l RF ••••••• 0,0 170 g
Solution étalon dlAl à ~ /cc ••• 2,5 l

Solution titrée de Fe à 10 ~/cc 0,5 l

Matériel:

F 333

60 Ballons jaugés de 50 cc
60 Bouchons caoutc~ouc W9 10

60 Tubes pour colorimétre "LUMETRON"
1 Burette de 25 cc graduée au 1/20 de cc
1 Microburette de 5 cc graduée au 1/50 cc
2 Burettes de 25 cc graduées au 1/10 cc
1 Eprouvette graduée de 25 cc.



PREPARATION
DES SOLUTIONS EAUX

,
, A1:,
jColorimétriepar
i Cyanine R
r.'

TAMPON ACETIQUE pour COLORI~ŒTRIE d'Al

320 g d'acétate d'ammonium RF sont pesés dans un becher de 600 CCi On
disSQut à l'eau distillée et passe dans un ballon jaugé de 1 1.Ajouter
5 cc d'acide acétique RF et compléter le volume à 1 1. avec de l'eau
permutée. Bine agiter o' Vérifier le pH ~ui doit être compris entre 5,9
et 6,0.

Si le pH était inférieur à 5,9, il faudrait ajouter quelquès gouttes
d'ammoniaque. en agitant, sous le pHmètre jus~u'à obtenir 5,9.

Si le pH était plus fort que 6,0, il faudrait ajouter de la même façon
quelques gouttes dIacide acétique pour l'abaisser à 6,0.

~HIOGLYCOLATE de SODIUM

Peser 6 g de Thioglycolate de Sodium dans un becher ~e 600 cc. Ajouter
540 cc d'eau permutée, faire dissoudr~. Ajouter ensuite 60 cc d'alcool
éthylique RF. Passer en flacon de verre jaune. Cette solution n'est
valable que 3 ~ours. Passer ce délai, il faut la jeter et en préparer
une nouvelle. arquer sur l'étiquette du flacon la date. de ia prépara­
tion o

ERIOCHROME CYANINE R..

Peser 0,750 g d'eriochrome cyanine R dans unbecher de 400 cC o

Ajouter 200 cc d'eau permutée et faire dissoudre ( sans chauffer).
Ajouter alors 25 g de Chlorure de Soduim RF et 25 g de Nitrate d'ammo­
nium RF, puis 2 cc q'acide nitrique RF.

. .
~asser en ballon jaugé de 1 1. et compléter avec de l'eau permutée.
Bien agiter et conserver en flacon de verre jaune.

SOLUTION ETALON d'ALUMINIUlYI 2 ~ / cc.

Voir à Il Solutions titrées"

SOLUTION de FER '10t Icc

Voir à " Solutions titrées fi

F 334 163
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: ',"" :~ :

DijliJ"ALYSES
1 !

!, METHODE ~ EAUX !
! 1 !

! U+4=+ !
! . '. ,
! Colorimétrie à lfériochromej

Cyanine ~

f
!

PREPARATION de la GAMME·

. Î>àBs 8 bazhidhs jaûgés de 50
0:••

,.

cc
_.- !! ! ! !

marqués 0 ! 0; 16 ! 0,32 l, 0,64 ! 0,80 1,20· ! 1,60 ! 2,00,
i ! ! . ! ! !
! ! ! ! ! f•Introduire = ! cc ! cc ! cc ! cc cc ! cc ! ! cc
! . ,

! ! ! !.
_Solution titrée ! ! ! ! ! !
Al

,
2 X/cc 0 ! 2 ! 4 ! 8 ! 10 15 ! 20 ! 25a = ! ! ! ! ! !

_Solution titrée f ! ! ! ! !.
Fe à 10 ~ Icc 2,5 ! 2,5 ! 2,5 ! 2,5 ! 2,5 2,5' ! 2,5 ! 2,5= , t ,

! ! !• . .
! ! ! ! ! ' !

'Eau distillée= 22,5! 20,5 ! 18,5 ! 14,5 ! 12,5 7,5 ! 2,5 J 0
! ! ! ! ! !

Attention - Mesurer les volumes de solutions titrées avec une très grande
précision. Bien agiter~

PREPARATION des ECHANTILLONS

Prélever 25 cc d'eau à examiner dans des ballons jaugés de 50 cc.

DEVELOPPEMENT de la COL0R4.TION

Dans chaque ballon, gamme et eau à examiner, ajouter successivement
et dans l'ordre suivant:

-10 cc de thioglycolate de sodium
- 5 cc de solution tampon

'BiDn agiter pUis ajouter :
- 5 cc d'eriochrome cyanine R.

Compléter le volume à 50 cc avec de l'eau distillée.
Bien agiter, passer aussitÔt dans des tubes pour colorimètre

" LUlYIETRON".

MESURE

- Placer sur le coloriDètre le' filtre 530 mfU
- Régler le 100 avec la solution 0 de la ganme
- Mesurer d'abord l'absorbtion des tubés de la gamme puis des a~ux'à

examiner.
- Vérifier fréquemment la solution 0 et 2,00.

Inscrire les lectures sur la feuille d'analyse.

F 335· 164
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• CALCUL des!
!

r
.Al\fALYSES i

!

EAUX

. u+++
Colorimétrie à Itériochrome

Cyanine

- Disposer d.tune feuille de papi;er millimétré de 20 cm sur 35 cm.
- Porter en ordonnées ( verticalement) les teneurs en i /cc d'Al

, 1 cm = 0; 1 ~ / cc) le O. étant en bas 41

- Porter en abscisses ( horizontalement ) les lectures du colorimètre
de -100 ( à gauche) à 30. ( .1. cm = 2 divisions du colorimètre) .•

- Porter les lectures dela ganme et tracer la courbe.

- Reporter sur la courbe des lectures des échantillons et en déduire

les teneurs en i /cc, à reporter sur la feuille d' analys·es •

- Si la P .E. a été de 25 cc et l~ dilution 50 cc .Al >1/cC = Al g/m3

SI la P.E. a été plus faible ( la dilution étant toujours à 50 cc)

Al ,,/cc >< 25
=

P.E. en cc

Dans tous les cas

F 336
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GENERALITES EAUX

.Al203

colorimétrie au
Technicon

PRINCIPE
Après floculation des matières en suspension~par

1 %d'acide chlorhydriquG concentré,. on. ~éclise sùr l'au­
to-analyseur Technicon la colorimétrie du composé rouge­
violet de llériocr~ome cyanine.

. L~ pH est fixé à 6;3 par un tampon d'acétate.de sodium.
Le fer, reduit à l'acide ascorbique ne gêne pas, à ses concen­
trations habitUelles. On ajoute de l'acétone qui évite un
dépôt de laque sur les tubes et les parois de la cuve.

RENDEMENT
On peut doser 200 échantillons en une journée de

marche de 11 autoanalyseur (9 heures).

PRODUITS ET MATERIEL NJ!JCESSAIRES POUR 1000 DOSAGES A CETTE
CADENCE

2 l acide chlorhydrique
6,4 Kg acétate de sodium
100 cc acide acétique
30 g acide ascorbique

1 g ériochrome cyanine
150 cc acétone
1,5 rouleau papier enregistreur Technicon
300 godets Technicon grand modèle (8cc)
300 tubes à essai 18 x 180 mm

1 burette graduée au 1/20e
2 pipettes de 20·cc

10 tubes de pompe proportionnante 3,90 cQ/mn (violet-blanc)
:3 Il " li 1,60 cc/mn (bleu)
2 " Il " 2,00 cc/mn (vert)
2 " " If 1,00 cc/mn (gris).

F 605

166



PREPARATION DES
SOLUTIONS EAUX

L,,
AJ.20' i

colorimétrie au Technicon!
!

ACIDE CHLORHY:o~IQUE 1 10
- MesUrer 20 cc d'acide c~~orhydrique concentré, les placer

dans une fiole jaugée de 2 1.

Compléter au trait de jauge avec de l'eau permutée. Bien
agiter.

- Conserver en flacon de p+astique.

TAMPON pH 6,3

Peser 800 g d'acétate de sodium, faire dissoudre dans 1.2 1
d'eau permutée, ajouter 12 cc d'acide acétique~

Compléter le v:olume à 2 l avec de l'eau permutée, bien agi­
ter. Passer la solution obtenue en bécher de , l,
Mettre 'sur agitateur magnétique, sous pH-mètre.
Ajuster le pH à 6,3 en ajoutant :

quelques gouttes d'acide acétique si le pH mesuré est
supérieur à 6,3

9.uelques gouttes de soude caustique r-JN si le pH
mesuré est inférieur à 6,3

Conseryer en flacon plastique.

ACIDE ASCORBIQUE
Peser 5 g d'acide ascorbique, faire dissoudre dans environ
800 cc d'eau permutée. Passer en fiole jaugée de 1 1.

- Compléter au trait de jauge avec de l'eau permutée~ Bien
agiter.
Conserver en flacon de plastique,

ERIOCHROME CYANIl'J""E : . SOLUTION" A PREP.ABER CHAQUE JOUR

- Peser très exactement 0,175 g d'ériochrome cyanine. Dissou­
dre à l'eau permutée et passer en fiole jaugée de 500 cc.

Ajouter 50 cc d'acétone. Compléter au trait de jauge avec
de l'eau permutée.
Bien agiter.. Passer en flacon dè verre jaune.

4

F 606
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G~Œ D'ETiiLO~mAGE

!
EAUX !

!
!

.Al203 !
colorimétrie au !

Technicon !
!

On part :
- de la solution étalon d'Alumine à 1 mg/cc d 1Al203 , mesurée

avec une microburette de 5 cc.

- d'acide chlorhydrique au 1/4 mesuré avec une burette de 50cc
graduée au 1/108
d1eau permutée

Préparer 5 fioles jaugées de 500 cc
2 fioles ja'Llgées de 1000 cc

TENEUR VOLUME FIO- Al
2

03 HCl
.Al203 LE JAUGEE 1 mg/cc au 1/4
('({/cc) (cc) (cc) (cc)

5 1000 5 40

3 500 1, 5 20 Compléter au trait de
2 500 1,0 20 jauge avec de lleau
1 500 0,5 20 permutée~

0,5 500 0,25 20 Bien agiter.
0,1 500 0,05 20
0 1000 0 40

Conserver en flacon de polyéthylène.
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'1 MontageL- TECHNIC,_O_N _

EAUX

colorimûlrie a r'nrio~hrolYlQ- c:yonjtro

, violet

bleu

blanc 3,90
echcnlillon

l,60
oi r

violet blanc

l-~.._..=••~
petil" bobine

2,00
_______ acide o~coTbiqve

IOv .... ge HCI10/O

reprise

lompon pH 6 3

1,00
erioc.hrOlne cyonîne

3,90

1,60

blancviolet

gris

bleu
-'........i..__....."""".~ ..._

de/ai

double

Colorimetre
535 nmt

diophrogme 1

Enregistreur

l~-L.. -{
Expanseor

F -608
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CHAPITRE XIII

Manganèse

Les teneurs extrèmerœnt faibles de cet élément, inféri-'
eures au mg par litr~ ne permettent pas une mesure directe.

La concentration d'un grand volume est souvent source de
pertes, et parfois de souillures.

L'extraction par entra1nement à. l'aide d'un précipité
d1hydroxyde ferrique est plus rapide et donne de meilleurs
résultats.
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GENERALITES EAUX

Mn

par colorimétrie
de Mn04-

PRINCIPE
En raison des très faibles valeurs à doser, générale­

ment très infé~ieures à 1 mg/l, on doit concentrer environ
10 fois.

A cause des pertes fréquentes constatées lors de la
concentration par évaporation, nous préférons une extraction
par entra1nement à Ilhydroxyde ferrique. L'entra1nement
n'est pas complet, on peut l'estimer à 70 %. Pour cette
raison, la solution d'étalonnage est traitée d~ la-même fa­
çon que les échantillons~ On opè~e ensuite sur un très pe-'
tit volume la peroxydation en MnO - et sa colorimétrie.

, .

En présence de matières organiques, on doit effectuer
un traitement nitro-sulfurique pour les détruire. Dcms ce
cas, le m~me traitement nitro-sulfurique est pratiqué sur la
solution d'étalonnage~

RENDEMENT
Un opérateur p~ut effectuer le traitement de 40 échan­

tillons (extraction et peroxydatio~en 2 jours_, La colori­
métrie doit ~tre pratiquée le plus rapidement possible après
le développement de la coloration (4 heures au maximum).

,

F 604

PRODUITS ET MATERIEL NECESS.A.IRES POUR 1000 DETERMINATIONS
A CETTE CADENCE
600 g sulfate de fer III et d'ammonium
200 g soude caustique

2000 filtres sans cendres, filtration rapide, ~ 125 mm
6 l acide chlorhydrique'
5 l acide sulfurique
2 l acide nitrique
3 l acide phosphorique

25 g periodate de potassium
50 béchers de 100 cc forme basse
50 béchers de 400 cc forme basse
50 béchers de 600 cc forme basse
50 entonnoirs tige courte ~ 70 mm
50 agitateurs verre, l, : 12 cm

1 pipette de 25 cc .
10 ballons 'j augés de 200cc
50 fioles jaugées de 25 cc

2 cuves de 10 cm pour spectrophotomètre
3 éprouvettes graduées de 5 cc.
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I-
r PREPARATION DES SOLUTIONS EAUX

Manganèse

, '

SOLUTION DE Fe +++ A,026g(1

Peser 5~200 g de sulfate d'ammonium et de fer III.
Dissoudre à l'eau bidistillée. Ajouter 10 cèd'acide
chlorhydrique concentré, passer en fiole jaugée de 1 l,
compléter avec de l'eau bidistillée, bien agiter

ACIDE :~ILO~J.YDRIQJJE AU -}
Dans la pissette de plastique, verser de l'eau bidis­

tillée jusqu'au repère, à mi-hauteur, et compléter avec
de l" acide êhlàrh~drique pur.

SOUDE CAUSTIQ.1ELf?J!Vl.E0N.lIL1.Q·
Peser 19 de soude caustique en pastilles, faire dissou­

dre dans 250 cc d'eau bidistillée (mesurée avec une éprou­
vette). Passer en pissette de plastique •

.SOLUTION DI BTALOlnJ.f\.GE A 1 (Ç 1cc DE Mn

Mesurer très exactement; avec une burette au 1/20,
12,9 cc de solution à 1001: / cc de MnO. Passer en fiole
jaugée de 1 1. Ajouter 10 cc d'acide chlorhydrique con-
centré, compléter à 1 l avec de l'eau bidistillée. ..

ACIDE SULFURIqUE AU t
'Verser dans un bécher 0,500 l d'eau bidistillée, mesu­

rés avec une. éprouvette de 500 cc. Verser dessus, en uti­
lisant la même éprouvette, lentement, et en agitant sans
cesse, 500 cc d'acide sulfurique concentré. Après refroi­
dissement passer en flacon de verrè.'

F, 418
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PRISE D'ESSAI

MODE OPERATOIRE EAU X

rJIanganès e

F 307

- Préparer une ser~e de béchers de 400 cc numérotés plus
deux béchers marqués 0 t/cc et 1 ~/cc
Prélever 200 cc d'eau à examiner, à l'aide d'une fiole jau­
gée

- Verser la prise d'essai dans un bécher de 400 cc forme bas­
se, rincer la fiole avec de l'eau bidistillée, ajouter l'eau
de rinçage à la prise d'eau. .

GAMME

Dans le bécher marqué O'K/cc, placer 200 cc d'eau bidistil­
lée

- Dans le bécher marqué 1 ~/cc, placer 200 cc d'eau permutée,
puis ajouter 25 cc de solution d'étalonnage à 1 (( / cc de ]).m,
mesurés très exactement à la pipette
Ces deux béchers seront traités avec les échantillons, de
la même façon.

ENTRAINEIV"JENT
- Ajouter, avec une ~i~ette jaugée, dans chaque bécher, 5 cc

de solution de Fe + à 0,6 g/l,
- Bien agiter
- Ajouter goutte à Goutte, en agitant, de la solution de sou-

de ~ N/10 jusqu'à neutralisation (faire des touches au pa-
pier pH) .
Bien agiter, couvrir d'un verre de montre, laisser reposer
deux heures

- Chauffer ensuite sur le bain sable, pour bien rassembler le
précipité
Pendant ce temps préparer une ser~e d'entonnoirs de ~ 56 mm
garnis de papier filtre "bande rouge" de Durieux ou "bande
noire" de"Schleicher et Schull, de fll110 mm. Placer en
dessous des béchers de 400 non numérotés. Préparer une série
de bécheTs de 100 cc forme basse numérotés, prévoir égale­
ment les de~~ béchers pour les points de la gamme d'étalon­
nage

- Mettre au chauffage l'appareil de lavage garni d'eau bidis­
tillée

- Quond le précipité est bien rassemblé, filtrer, d'un jet
d'eau chaude entraîner le précipiter ayant adhéré aux pa­
rois du bécher, les essuyer ensuite avec un petit morceau
de papier filtre qui est placé dans l'entonnoir

- Laver trois fois à l'eau bouillante, dès que les dernières
gouttes d'eau de lavage sont écoulées, enlever les béchers
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placés sous les entonnoirs et les remplacer par les béchers
numérotés de 100 cc

- Avec une pissette garnie d'acide chlorhydrique au ~, dissou­
dre le précipité sur le filtre en versant goutte à goutte
sur le haut ,du papier, répéter l'opération jusqu'à disso­
lution complète •. Laver ensuite à l'eau bouillante ,jusqu'à,
ce gue le Rapier soit bien blanc

ELIMINATION DU ClffiOllE ~T DES r~TIERES ORGANIQUES
- Verser alors dans chaque bécher~ 5 cc d'acide sulfurique

exactement mesurés, avec une burette _ .
~ Chauffer lentement sur bain sable jusqu'à évaporation de

l'eau, puis augmenter le chauffage jusqu'à obtenir un déga­
gement de fumées blanches abondantes. Après 5 minutes de
dégagement, descendre les béchers, laisser refroidir
.sj._9.-§.ê_!!l,ê..:tj.&.!'§.ê_.Q.!'.@Dj.9.1l'§.ê_.QD.:L§.:t§_§D1!'§~D§.§.ê. i la solution
refroidie est colorée en brun. Dans ce cas, ajouter, 0,5 cc
d'acide nitrique, chauffer jusqu'à aller comRlètement à sec~
Le résidu doit être blanc .
Reprendre alors par 5 cc d'acide suifurique au t (mesuré à
la burette), chauffer à nouveau jusqu'à fumées blanches abon­
dantes, y maintenir 5 minutes, laisser refroidir.

DEVELOPPEMENT ET COLO~1ION

Avant de commencer cette opération, s'assurer que l'on aura le
temps d'effectuer la,spectrométrie le même jour.

- .
- Laver les parois:dù bécher d'un jet de pissette d'eau bidis-

. tillée froide, diluer jusqu'à volume de 20 cc environ
-' Ajouter 2,5 cc d'acidephosphoriquetrès'exactement mesurés

à -la burette-
--Ajouter d~ns ch2que bécher environ 20 mg de periodate de '

potassium
-Porter les 5 premiers béchers à ébullition, ajouter encore

, (avec précautions.pour éviter un débordement) quelques·mil­
ligrammes de periodate, maintenir à ébullition 5 minutes

- Laisser refroidir, puis passer en fioles jaugées de 25 cc
compléter le volume avec de l'eau bidistillée, bien agiter,
passer à la spectrométrie. -.

SPECTROMETRIE
- Se reporter à la feuille d'analyse pour les conditions de

'mesure sux le spectrophotomètre "Jean et 'Constant".
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CHAPITRE XIV

Matières organiques

Nous dosons lloxygène consommé par les matières
organiques en milieu acide et à chaud.

On opère :
soit 'par volumétrie : dosage par retour de MnO~

soit par colorimétrie, au Technicon, de la solution
permanganique~ la gamme étant constituée par des
dilutions extemporanées diacide oxalique.
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PRINCIPE-

!GENERALITES,
!

EAU X

jMatières Organiques
(Oxygène ~onsommé en
"e

milieu)
acide

-+

F 1Z6

Oxydation p2J' le permenganate à ébullition, en milieu acide
sulfuri~ue environ 0,9 N, des,mat~ères organiques.

L'excès de permenganate est réduit par tme quantité connue

d'ac~de oxalique dont l'excès est ensuite titré au permenganate.

On opère sur 2 prises de volumes différents ce qui évite de
faire des blancs et de titrer l'aoide oxalique.

On doit opérer sur des eaux limpides et pour cela on peut soit
décanter, centrifuger ou filtrer sur papiers exempts de matières
organiques solubles (voir fiche de préparation des réactifs)~.

En prôsence de Cl-'()50 mg/l) le dosage n'est plus valaole
et il faut se débarasser de cet élément par fixation sur de 1 10_

xyde d'argent hrunide.

En présence de quantités appréciables de S-- le dosage est

faussé~

L'eau per8utée ne convient pas pour ces dosages: il faut u­

tiliser de l'eau bidistillée ( eau distillée ou permutée, redistil­

lée en prGsence de permanganate de potassium).

PRECISION

Le matériel utilisé permet une précision de + 0,3 mg/l~

FIDELITE

5 essais ont été effectués ( à 5 jours différents avec des

intervalles allant de 24 h. à 72 h.) sur 2 échantillons d'eaux
naturelles.



II

On a obtenu :

POUl'" le 1el' échantillon de teneuX' moyenne 60,57 mg/l

un éc:u,t type de : 3,62 mg/l

- POl.1I' le 21e. échantilJ_on de teneur moyenne 8,99 mg/l

un écart typo de : 0,38 mg/l

RENDENENT

Un opérateur peut offectuer 20 déterminations par j Ol.1I' ~

.
PRODUITS ET ~~TERIBI, N~OESSA~RES POUR 1000 DOSAGE~ A OETTE OADENOE-

Produits -·Acide sulfurique pur 16 kg

-Acide oxalique 20 g

-Permenganate de potassium 100 g

~_E~~_~~_!~~!~~!~~~_~~E_E~E~~E

-Hypochlorite de sodium 10 0 , "j 1.

-Papier :filtre ~ sans cendres, lent 7 ~ 110mm '1200 0

~g~.~~ê._~":'~~~.E~~Q§;Eg,~~~_~~_Q!=
-Nit:i:'ate dl argent 600 g

-Soude causti~ue 200g ,

Materiel 40 erlGns de 500 cc à col large

- 40 verres de montre ~ 55 mm

- 2 pipettes de 10 cc

F 127
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PEIDffiNGlU\[JlTE J}E ~9T~SS+..1IN_lf!..1 OQ

Solution à utiliser la plus fraiche possible; A préparer
par petites quantités par dilution de 50 cc de solution N/10

classique ( 3 g 16/1 de ~inO~{ ) à 500 cc avec de l'eau bidi~tillée~

ACIDE OXALIQ.U.ël :QI/1 0.0

Comme pour la précédente t cette solution 1 à utiliser la plus

fraiche possible 1 est ? préparer par dilution de 50 cc d8 solution

classique N/10 ( 6 1 3 g/l de 020~I21 2 n20) à 500 cc avec 'do l'eau
bidistilloe.

On part d'scide pur pour analyse p que l'on filtre sur verre
frité et que l'on dilue de son vol~~e d:eau bidistillée.

Pl~cer les papiers filtres dans un becher, recouV'.cir. d'hypoch­
lorite de soude à 2° (obtenu en diluant la solution d'hypochlorite
à 10° avec de lleau bidistillée)- Couvrir d'un verre de montre

et laissor 1 h~ à température ambiante.
Lave::::, p'::tr déca,ntD.tions successives jusqu'à ne plus avoir de

Cl- (esf3éü éXll nitrate d: argent ); sécher Èt 1: étuve à 105°; Con­

server en boita de pétri.

NITRATE D rARQ-J'll\~1:::-:,Pl.LQ

Dissour2re 17 g de nit:cate ci' argent à l t eau bic1istilléie;

Faire volmûe à 1 1 0

SOUDE ,"voN) 10

Dl' S(,-,~OllC"L-.L"e 4 d J t· a' l! r:>au b' " t '11' f'_ g 0 SOUQe caus lque ~_ lC~lS l __.oe 1 alro

voltlID.O à 1 1.
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t }'IODE ! ' i
iPREPA1LATOlRE! EAU X !
~--------!~:-----~ ------------,

!Matières Organiques~xygène !
Iconsommé en milieu acide) !
...:.---------------~

- Prendre 2 erlens de 500 cc à col large marqués A et B au numéro
de chaque échnntillon.

- Mesurer, à l'aide de fioles jaugées

100 cc d'eau à examiner dans erlen A
200 cc d'eau à examiner dans l'erlen B

Rincer les fioles avec un peu d'eau bidistillée qui est jointe au

prélèvement.

A jouter alors

ERLEN A 5 cc d'acide sulfurique 1/2 + 10 cc ~mO~ N/100
EùLEN B 10 cc" Il "+ 10 cc Il il

L'acide sulfurique étant mesuré avec une éprouvette de 20 cc

Le permenganate étant ln8Liurè avec une pipette jaugée de 10 cc
Couvrir d'mL verre de montre et porter à ébullition.
Relever le temps en début d1ébullition et y maintenir 2 m. (compte-mi-

nutes)
Ajouter alors, avec tille pipette, 20 cc d'acide oxalique N/100

Chauffer à nouveau pour revenir à ébullition et titrer avec Mno4r{
N/.fOO jusqu'à coloration rose persistante.

titrage doit. être fait au voisinage de la température d'ébullition~N.B. Le

EN PRESENCE DE QUA1JTITES nIPORT~UlTTES DE CHLORE (>. 5Q. mgJl Cl-)

A - ~E~E~E~!~~~_~~_~~~~~~_~~~Eg~~!~~~~~
Dans uh becher de 100 cc, placer 20 cc de nitrate d JargentrvN/10 t

puis 20 cc de soudervN/10; bien agiter, laisser reposer, décanter la

solution surnageante; Aj outer alors environ 50 cc d'eau bidis.tillée,
laisser reposer, décanter la solution surnageant~; faire un 2e lavage

en utilisant l'eau à analyser.

F 129

B - Traitement---------
Dans un flacon bouché émeri de 500 cc environ, et marqué d'un trait

de repère à 200 cc, passer l'oxyde d'argent précipité en llentrainant

avec de l'eau à eX8..Lliner. Ajouter de l'eau jusqu'au trait de jauge.

Bien agiter; Laisser reposer 1j2 h. Filtrer sur papier exempt de
matières organiques. EffGctuer le dosage en utilisant 50 cc et 100 cc

d'eau fil-'cl'6e.
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PRISE D' ESS,AI,

r----~

! Cl1JJCULS
!

EAUX

;Matières Organiqueg-Qxygène
iconsommé·en milieu acide)

Volume d'eau en B - Vollli~e d'eau en A = P.E. cc (100 cc en général)

MnO~C Utili~

(Volume Mn04K N/100 du titrage B) - (Volume ~fuO~ N/100 du titrage A)

= V CC

OXYGElr.E CONSO~WŒ

0,08 x V cc = ° mg

MATIERES 0l1G.Ù1UqUES ( en 0 mg/l)

F 130

o mg x 1000

PE
= 0 mg/l
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GEJmRALITES

!
!
!
!
!

!
EAUX !

!
!

Matières organiques !
(Oxygène consommé) !.

au Technicon !
, !

PRINCIPE
L'éch~~tillon est acidifié et additionné de perman­

ganate de potassium. Il est alors chauffé à 95° (bobine
double délai). On effectue, après refroidissement la colo­
rimétrie du permanganate en excès.

L'étalonnage est fait à l'aide d'une gamme d'acide
oxalique. Comme ces solutions sont très diluées on doit
préparer la gamme au moment de l'emploi, quelques heures
après elle est très atténuée. .

REPETABILITE
Sensiblement égale à la méthode manuelle soit 10 %

sur les faibles teneurs et 5 %sur les teneurs élevées.
On peut augmenter la précision, poùx les faibles teneurs en
prenant comme vale ur maximum de la gamme 10 '( / cc et en uti­
lisant l'expanseur 10.

,

RENDElVLE NT
Le réglage de la ligne de base est très long et le

lavage en fin d'opération est également très long. Pour une
journée de marche de 9 heures cela réduit le temps utile à
5 heures, ce qui permet de passer (compte tenu de la gamme)
120 échantillons dans la journée.

PRODUITS ET MATERIEL NECESSAIRES POUR 1000 DOSAGES A CETTE
CADENCE
300 cc de solution N/10 de permanganate do potassium (~1 g MuO%:)

2 l acide Sulfurique
1 l acide phosphorique

2,5 l acide chlorhydrique
1,5 rouleau de papier enregistreur Tecbnicon

3 tubes de pompe proportionnante 1,6 cc/mn (bleu)
6 " " Il 1,2 cc/mn ljaune l
2 Il Il " 0,6 cc/mn blanc)
2 " " " 3,9 cc/mn violet-blanc)
2 - " " " 2,5 cc/mn (violet)
2 " Il " 2,0 cc/mu (vert)

F 607
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PREPARATION
DES SOLUTIONS

! '!
! EAUX !
! !
"1lMatières Organiques(oxygène !

!jconsommé)Colorimétrie au !
! Technicon r

PE~mNGANATE DE POTASSIill1 N/200
~rélever 50 cc de solution N/10 dans une fiole jaugée de 1 1. et

compléter le volume avec de l'eau bidistillée. Conserver en fla­
con de verre jaune.

ACIDE SULFURIQpE .s., 45 liT

Dans un becher de 1 1., placer environ 700 cc dleau bidistillée.
Verser dedans p lentement et en agitant sans arr~t, 151 cc d'acide
sulfurique' concentré. Laisser refroidir, puis transvaser en fiole

jaugée de 1 1. Compléter le volume avec de l'eau bidistillée.

ACIDE SULFO-PHOSPHORIQUE

Mesurer 500 cc d'acide sulfurique 5,45 N. Ajouter 75 cc dIacide

phosphorique; bien agiter.

ACIDE CHLOR1fYDRIQUE 'V4 N

Ajouter 300 cc d'acide chlorhydrique concentré à 600 cc d'eau
permutée. Bien agiter.
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!
!

..!

GM1JlVIE
ETALON

!
! EAU X
!
! Matières Organiques
! (oxygène consommé)
,! Colorimétrie au Technicon
!

G~mme établie à partir d'une solution d'acide oxalique N/100 ( solution
à refaire tous les mois pat dilution de solution N/10) toutes ces di­

lutions étant opérées avec de l'eau bidistillée.

Préparer 7 fioles jaugées de 50 cm)

0 'tlcc :mesurer 18 p 75cc dtacide oxalique N/100 et compléter avec eau bidistillée
0 Il Il 12,50cc Il " " li Il

5 li Il 9,38cc il Il " tt "
0 " " 6,25cc Il Il Il " "..
5 Il " 3,13 cc Il " " " """
3 Il 1, 88cc " " " " t, ,

1 " " 0,63cc " " " " "

Le point 0 est constitué dteau bidistillée.

F 148
185



grand" bobine

~~==-=S~imPI-'.'Ir--,_--..J

L_--"'==--- delai
100-

A=535mp

dillp'hragmll PlI!.' 1

ellpanseu r x 4

Montage

l'ECHNICON

.x_ violet blanc: 3.96.

L, jaune 1.20

. violet 2.50

-
vert 2,00
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CI-It~.I'ITRE xv

Oxygène dissous

Méthode de Winckler

L'échantillon destiné à cette détermination fait
l'objet d'un prélèvemGnt séparé, dans un flacon bouché
émeri, rempli demnnièreà ne pas enfermer la moindre bulle
d'air (selon façon décrite au paragraphe II du mode opéra­
toire) •

\
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. ­.
GENERALITES

•. EAUX

Oxygène dissous

··
··

. PRINCIPE
Absorber l'oxygène dissous dans l,' eau par l'hydrate

oanganeux = ~

SO'Mn + 2NaOH ---~ Mn(OH)2 + Sb4Na~.

Mn(OH)2+ 0 ---~ Mn03H2

Acidifier en présence d'iodure de potassiuo, l'iode
déplacée correspond à l'oxygène ayant oxydé l'hydrate nanga-
neux = - -- " -
2 IK + Mn03H2 + 2S04I{2 --7'- s04rvrn + so4x2 + 2 l +3H20

Doser cet iode par l'hyposulfite de Sodiuo =
l ~ 2S203Na2 --~ S406Na2 + 2 INa

Gèmne Fe+++ libérernit de l'iode dans les nÔnes conditions on
le cooplexe avoc une solution de Fluorure de potassiill~ agitéo
avant d'acidifier -

PRECISION ± 0, 15 CL",3/litre ou ± 0,06 g/l _\
RENDffivŒNT - Un opérateur peut effectuer 20 Desures par. jour •.

" PRODUITS ei MATERIELNECESS~IRESPOUR 1000 DOSAGES à CETTE CADENCE
Produits:

Sulfate d~ oanganèse RF •••...•••.••• 660 g
Soudé caustiquè RF en pastilles ...... ; 440 g
Iodure de PotassiU:"l RF ••••.•.••••.•. 165 g
Acide sulfurique RF ••.••.••••.•••••• 5 kg'
Fluorure de Potqssimi RF ••••••. o' •••• 440 g
Hyposulfite de Sodiuo Solution titrée N/10 = 61~

Matériel
3 Flacons bouchés éoéri de 250 cc
3 Pipettes de'1 cc à un trait -
1 Il de 5 cc à un trait
1 -Capsula porcelaine fond plat d,e 500 cc
3 Erlens de 750 cc à col large
1 Microburette de 5.co graduée au 1/50 ,cc.

F 242 189
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EAUX

Oxygèno
JYléthodo

1 1 1 1 •

1 PREPltiiATION DÉS SOLUTIONS
l J
'f.:..t·----------------r---------..-.;...

dissous 1. !
,. '1

do lünklor

Solution Sc.turéo .do sulfc:.te do Mangc.nèso
- Posor 120 g do sulfc.to de Mc.ngGnèso
F~itos dissoudro dnns 200 cc d'onu pernutéo, bouillie -

Solutmo~ Sodiquo dtIoduro do Potc.ssiun
Dissoudre 40 g do Soude cc:.ustique RF, en pc.stilles dans 100 cc

d'onu porwut6o bouillie - Verser los pc.stillos dans l'enu on
agitwlt jusqu'à dissolution co~plète - Lc~sser rofroidir -

Ajouter ùQns ln solution do Soude refroidie 15 g dtlodure de

Potnssiun - Quand la dissolution ost torQÏnée pnsser en flacon.

Fluorure de PotassiULl à 40 %
- Peser 40 g, fniro dissoudre dnns 100 cc droau pormutée bouillie

~cide sulfurique au 1/2
- Utiliser pour S~ fabrication de l'eau permutée bouillie -

\

liyposulfi~e NL10 - Voir à Solutions titrées -

F. 172



Eaux

o dissous
. (Methode de WINKLER)

l , J

'Y---'--'--~--,----r-."'---------------! ,
!l\10DE OPERATOIRE
!
1

t
!
r

..:-_-------------,~

du précipité, puis
de l'eau permutée -
do sodium N/10 jusqu'à

:"-'; 19 1
F 17'0 '.

.I-Tarage des flacons
- Peser les flacons à essai vides (avec 10 bouchon et les Dorceaux

d'ag±thteur ).pl~cGr chaque flacon dans une capsule de 500 cc vide
- les re~plir d'eau perDutée à ras bord - les boucher en présentant

le bouchon rode en oblique de façon an!avoir pas le bulle d'air empri

sonnée dQUS le flacon
bien essuyer avec un kleenex et peser à nouveau

II Prise d 1ess~i..~t oxydation.
- vider l!eau pernutéo des flacons, en nnintenann les agitateurs à i'in~

térieur.
rincer avec l'eau à essayer

- placer le flacon dnus une capsule de 500 cc vide
re~plir à ras bord d!eau à essayer, avec une pipette introduire au ­
fond du :Elacon

1 cc de solution saturée de sulfate de manganèse

+ 1cc de solution sodique d 1 iodure de potassiurJ

- placer le bouchon en le présentant incliné, et en ~ouillant progres­
sivement la base et les parois latérales, de façon à ne laissor
aucune bulle d'air, si petite soit-elle dans le flacon - boucher en'
laissant deborder l'excès d'eau -

agiter pour bien Délanger l'eau et les rénctifs, puis laisser reposer
5 oinutes (inscrire les heures sur la feuille d'analyse)
ouvrir nlors le flacon: introduire au fond aVGC une pipette

1 cc de fluorure de sodiill~

5 cc d'acide sulfurique au 1/2 -
- reboucher, agiter jusqu'à dissolution complète

transvaser dans un orlen de 750 cc, rincer avec
titrer c..ussitot""EVec une solution d 'hyposulfite

dé qQJ..oJ::o.'t-:;t::o1l"': cOrJplète-
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CHAPITRE XVI

Débit solide

Mesure de la quantité de matières solides en suspen­
sion par floculation sux le terrain puis récupération et
pesée des floculatc a~ laboratoire.
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GENERALITES EAUX

Débit solide

PRINCIPE

En raison des gr~~des quantités de liquide à traiter,
les eaux sont floculées sur le terrain par l'adjonction de
10 cc d'acide chlorhydrique pour 20 l d'eau. Uh ,échantillon
est pris avant cette floculation.

Après décantation de la plus grande partie du liquide,
le floculat est amené au laboratoire.

Une nouvelle décantation est effectuée. Le xésidu est
séché et pesé.

En cours d'opération, une petite quantité de· matières
solides, du fer essentiellement, sont- dissoutes. Pour les
évaluer nous dosons le fer sur l'échantillon témoin et sur
l'eau claire décantée. La différence entre les dosages est
ajoutée au poids de mati8res solides récupérées.

PRODUITS ET l\1ATERIEL :NECESSAIRES POUR 1000 DETERMINATIONS
- - -

20 béchers forme basse de 100-cc
20 béchers forme haute de 2000 cc

à cela doivent s'ajouter les produits et matériel néces­
saires pour 2000 dosages de fer.

F 603
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! MODE OPERATOIRE
i
J..

1. EAUX
1 1 r 1 r

1
1

Débit solide 1

-------------,.,

- numéroter de petits bechers de roo cc, les secher
prendre des bechers de 2 l, forme haute 1 narqués au numéro des 'èd&arrtil
lons -
~giter le fl~con'contenant le floculut et passer dans le becher correspc

dent -
d'un jet de pissette et en utilis~t le uoins de liquide possible l~ve~

le fl~con de façon à fuire passer la tot~lité des purtiossol~des duns
, lobechor -

laisser reposer le te~ps nécessaire pour avoir un liquide surnageant

bien liquide -
Attention s~ ~u flolution restait tr0u~le UR~~S plusi~urs ~~urles de repo§
p~enir le chef de laboratoir~ -

- deaanter ~vGc ...'précQutions, le liquide cl8.ir, en le recevant dans un
2tl becher -
cette solution qui doit être bien limpide est remise duns le flacon qui
contenait le floculat
le depot solide est passé d'un jet de pissette dans le becher de 100 cc'
préalo.,bloment taré

- placer à l'étuve à 100 0 socher 24 h et peser
- la pesée effectuée, <:Lét8;pJ;1Q;r -du I~;i:GM IJ9ssib-}ea19-:~si.9-u".@,~:,~., ..~s:~r... :~~

'€la.ns Un- petit sc.dfiBt'.Yero· plÎ?,iti.q~1?or1;tnt"'·l'ina.i~];i'0n "'Deb1.t. Soll@ .~~:J7'"

Il N0 de lc..bo Il _
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DEUXIEJYŒ PAnTIE

Analyse des Végétaux

GENERALITES

CHlŒITRE l = Azote total

CHAPITRE II = Cendres

CHlŒITRE III = Résidu insoluble HC1, Si02,
résidu quartzeux

CHlŒITRE IV = Phosphore

CHAPITRE V· = Ca et Mg

CHlŒITRE VI = Na et K

CHlŒITRE VII = Soufre



.: _ r. ....J

GENERALITES SUR I,' AnALYSE MINERALE
DE S POUDRES VEGETALES

Les échantillons sont séchés 24 heures à 105°, (nous
avons vérifié que malgré la forte-odeur dégagée, la teneur en
azote ne varie pas, mÔQe après 3 jours de'séchage).

L'~zote est dosée, après minéralisation de Kjeldahl, par
colorimétrie (au Technicon) du bleu d'indo-phénol.

Les cendres sont déterminées par calcination à 500° dans
un four ventilê. Une addition d'oxygène est effectuée pendant
les 'deux premières heures.

Après pesée, les cendres subissent uneatt~que c~orhydri­
que et l'insoluble est séparé. Cet insoluble peut être, à la
demande, séparé en silice combinée et résidu quartzeux par
traitement sodique et insolubilisation de la silice.

Sur la solution d'attaque nous dosons:

- Ca et Mg par complexométrie ou par photométrie d'ab­
sorption atomique

- Na et K par photométrie de flamme
- P par colorimétrie au Teclmicon du bleu de molybdène.

Depuis que nous effectuons le dosage de Ca et Mg par ab~
sorption atomique, nous devons 'charger la solution d'attaque
en chlorure de lanthane qui permet de masquer certains ions
interférents. Le lanthane·n'influe que très'peu sur les autres
dosages, mais nous avons néanmoins ajouté du lanthane à toutes
les solutions étalons~

BILAN DES ANALYSES
-' Les résultats sont donnés sous forme d'éléments: P, K, Ca,

Mg, Na, ma~s tous les r.ésultats sont également calculés en
oxydes p 20 , K20, CaO, MgO, Na20, ce qui nous permet de faire
le total des éléments dosés :

Insoluble HCl Î 2 5 2 2
ou Résidu quartzeux + Si02) + P 0 + K 0 + CaO + MgO + Na 0

Ce total est confronté avec la teneur en cendres :
• il ne doit jamàis être supérieur de plus de 1 unité à la

teneur en cendres;
• il' est généralement inférieur aux cendres, ceci étant dft

"a :
- des éléments ~on dosés (S04--)

une partie de l'azote restée dans les cendres (nitrate
de Ca ?)

du carbone charbonneux incomplètement brftlé.

F 294/a
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On admet une différence :
- de 15 % (en valeur relative) pour les teneurs en

cendres supérieures à 8 %
de 2 unités pour les teneurs en cendres comprises en­

tre 8 et 5 %
-de unité pour les teneurs en cendres inférieures à 5 %

LUNDI

1 l . , T
11ère Série J 2ieme Série f 3ième Série '

...·.··------4 1 1 ~

1

Pesée des prises ' Calcination du ré- ~ Filtration du ré- J
d'essai i sidu quartzeux et 1 sidu et traitementf

! Mise à calciner ~ d~ la silice combi-
I
' éventuel à la sou- t__-.-;;_..........._j 1 nee . " de ~

~, , ,

MARDI

MERCREDI

JEUDI

VENDREDI

SAMEDI

F 294/b
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OBSERVATIONS

nom: visa:

! 1 r11
1

1
11.

!

1 i
1 t----------------.-----+-----:-:-:--:--;--------Ioj'-...----------- Origine; Accord du Chef de Service Nombre

DEMANDE

D'ANALYSES 1 lI'er.hantilions:; sous prefecture:1r~ j} Labo
f i:'

~--

----

._~--

--------

--------
Murquer d'une X les elamants 'demandes r··-' Voir rensaignemonts complementaires au verso
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BULLETiN

d'ANALYSES

VEGETAUX

~o Labo. Re ter.nc..

Oomandeur

Origine : .... ·NoMbr.

d'echantilloRc:

--
Residu

810 2Insoluble Residu OburvetionlN p K rh Ca Mg C.ndfl'
QU8rtz~Hel% % 0/0. % % % % % % %
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te Chef de
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CI-L\PITRE l

_.._--_.. ..--......-

Azoto total".

Minéralisation de Kjeldahl
et oolorimétrie au Technicon
du bleu d'indophénol.
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GENERALITES VEGETAUX

N
TOTAL

..........

PRINCIPE
Après réduction de 24 h. par le réactif sulfo-ph~niquè, minéralisa­

tion classique de Kjeldahl : attaque à l'acide sulfurique en présence
d'un catalyseur au sulfate de cuivre - sélénium, permettant de transfor­
mer' tout l'azote en sulfate d'ammonium. L'adjonction de sulfate de potas­
sium permet d'augmenter la température de réaction•.

La solution est ensuite diluée p amenée ·à vo~ume connu et filtrée
sur sec.

On. réalise alors sur l' autoanalyseur Technicon la réaction de Ber- ..
thelot : form2tion de bleu d'indo-phénol par fixation d'un ~zote sur 2

noyaux de phénol, sous l'action de l'hypochlorite de sodium. Lé nitro­
prussiate de sodium est utilisé pour augmenter la sensibilité de la réac­
tion.

PRECISION 0 , 005 %

REPETABILITE
16 échantillons de teneurs . en azote comprises entre 1 et 3 %ont

été analysés 4 fois à plusieurs mois d'intervalle, par des opérateurs

différents. des 64 chiffres obtenus, on a tiré, l'écart-typ, ~ 0,13 :1

RENDElYlENT

Un opérateur effectue 120 minéralisations par semaine. Le temps d'u­
tilisation du Technicon est alors de 8 h. par semaine.

F 303

PRODUITS et MATERIEL NECESSAIRES pour 1000 DOSAGES

~E2~~!1~ Phénol 1 kg 320
Sulfate de cuivre 120 g.
Sulfate de potassium 1 kg200

Sélenium 60 g.

Acide s'ulfurique 21 kg
Soude caustique 0 kg825 205



courte 0 35 rJ]1Vl

" ~ 55 mm

F 304

Matériel

Citrate de sodium 0 kg925
Tartrate de Sodium 2 kg780

Nitroprussiate de Sodium 6 g.
. "

Hypochlorite de sodium à 10° O~:200 1.
papier durci filtre ~ go mm •• 1100
rouleau distributeur parafilm. (1.=5 cm) 1/5 de "dispenser"

100 fioles d'attaque forme poire de 50 cc
1 doseur heron de 2 cc
1 Il Il 10 cc

100 entonnoirs de verre tige
50 entonnoirs .11 "

o kg 20° billes de verre ~ 2 mm
170 tubes à essai 18 x 180
5~5 tubes de pompe Technicon
10 godets de 2 cc
1/3 de rouleau de papier enregist~eur
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ATTENTION

1
;PREPARATION
iDES SOLUTIONS VEGETAUX

N Total

Pour l'attaque~ des échantillons et la préparation des réac­

tifs, on utilise fréqque~entdel'acidesulfurique. V~'ifier

au moment d'entamer 'une nouveile bouteil~e que '~'acide est par­
faitement inçolore ; s'il était coloré ~n jaune ou brun, même
très légèrement, refuser le flacon et le signaler au Chef de ~abo­

ratoire.

CATALYSEUR
Peser, dans un plateau émaillé de 30 )( 40 cm,

sulfate de èuivre 90 g.

sulfate de potassium 900 g

- s~len~um 45 g
bien mélanger ces poudres avec une~patule; puis'passer le

mélange ,par petites ~ortions, dans un mortier de porcelaine et

le broyer jusqu'à ce qu'il passe entièrement à travers un tamis
de 0,200 min~

_Lorsque cette opération est terminée, le catalyse~ est pla­
cé dans un bocal de 1 1. et fixé 'sur un agitateur rotatif ~ Le " ;

laisser à agitation pendant 4 h.

Noter sur le bocal la date de préparati?n et effectuer, avec
qe catalyseur, 3 essais à blanc que l'on joindra à la prochaine

série d'azote.

N.B. les plateau '" mortiers et tamis sont exclusivement réservés à cet

usage. Ils sont soigneusement lavés et rangés après chaque opération~

198

SOLUTION CO~~LEXANTE

Dans un becher de 400 'cc, peser 40 g
pastilles. Placer un,agitateur de verre de
becher et ajouter 200 cc d'eau bidistillée

de soude caustique en

gros d~amètre dans le207
en agitant sans arrtt

•.•7. · •



... / ...
jU$qu'à·ce que toute la soude soit dissoute. Laisser refroidir.

- Dans un becher de 600 cc, peser 100,g de citrate de sodium

et 300 g de tartrate de sodium; dissoudre avec environ' 500 cc
d'eau bidistillée.

- Réunir les 2 solutions dans un hllon jaugé de 2 1. Compléter
le voillume avec de l'eau bidistillée •

. ,

PHENATE DE SODIUN
- Peser 60 g de soude caustique en pastilles dans un becher

de 2 1. Ajouter 0,800 i d'eau bidistillée en agitant 'constamment

( pour "éviter que les pastilles collent qu fond du b~cher) jusqu'

à dissolution complète.
w Peser 89 g de phénol ( acide pfuénique) et les faire dissoudre

dans 200 cc d'eau bidistillée~'

- Réunir ces 2 solutions dans un flacon en plastique, conserv~

au réfrigérateur.

NITROPRUSSIAT1J DE sodifiIOj::.,,::i

- Peser 4 g de ,nitroprussiate de sodium dans un becher de 400cc

" Faire dissoudre à l' eai bidistillée, p;:tsseren ballon jaugé de
2 1. Compléter le volume avec de l'eau bidistillée.

HYPOCBLORI.T;E__DE SODIUM

-Mesurer 50 cc de solution d'hypochlorite à 10° chlorométriquè.
Les placer ~n ballon jaugé de 1 1. et compléter avec de l'eau blo:io--: ",
distillée. Conserver cette solution au-réfrigérateur en flacon de

verre jaune.

ACIDE SULFURI0UE 12,5 %
- Mesurer 3,500 l d'eau bidistillée .dans un becher de 51. pla­

cé'dans ,un bain refroidisseur.

- Ajouter, lentement et en agitant sans arr~t, 500 cc d'acide
sulfUrique concentré.

~ Laisser bien refroidir.
-

SOLUTION DE DILUTION" ;,

Prendre 4 ma~ras de 300 cc, placer dans chacun
20 cc d'acide sulfo-phéni~ue

10 g de catalyseur

50 cc d'acide su~furique

F 199 •. .1•.•
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· ..1...
. Placer les matras· sur une rampe, boucher avec de petits

entonnoirs de ~ 35 mm et attaquer jusqu'à obtènir une solution
bien limpide.

Laisser refroidir, ajouter progressivement 100 cc d'eau bi­
distillée ( en agitant le m~tras ). Laisser refroidir à nouveau
puis transvaser le contenu des 4 matras dans une fiole jaugée de

, \

2 1. Compléter le volume avec de l'~au bidistillée. Bien agiter.

REACTION SULFO-PHENIQUE

Peser 50 g de Phénol pur (acide phenique) dans un becher de
400 cc. Ajouter 200 cc d'acide sulfurique concentré et faire dis~

soudre SanS chauffer.
Conserver en flacon de ver~e jaune.

F 200
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!MODE OPERATOIRE! VÈGETAUX '
! . ! ! .---------..;...;.,'--------------,

N TOTAL
~ ,
! !

l SECHAGE

Verser la totalité du tube d'échantillon dans un plateau
de plastique. Mélanger soigneuseme~t puis étaler. Prélever par

points p sur:to~te l'épaisseur de la .. couche, en suivant diagona­
les et médianes, un échantillon de 5 g environ qui-est placé
dans une capsule de porcelaine.

Les capsules sont ensuite placées dans l'étuve à 105 0 durànt

24h. Mettre également à l'étuve le nombre de matras de 50 cc
nécessaire~

II REDUCTION

Après séchage p les capsules sont sorties de l'étuve et pla­
'cées dans·un dessicateÙr. Laisser refroidir 1/2 h.

Peser Op5 g de poudre végétale et Lm placer dans un matras
de 50 cc bien sec et numéroté.

Ajouter.·p à la burette, dans _chaque matras, 2 cc .de réactif
sulfo_phéniqué. '.Ajouter 8 9 à 10 billes de verre, bien agit,er pour
hlli~ecter toute la ma~ière végétale et boucher d'un petit entonn~ir.,

Les matras placés dans des portoirs, laisser réduire 24 h à tem- . ,

pérature ambiante.

III MINEUAI,I8ATION

Peser dans chaque matras·1 g de catalyseur
Ajouter dans chacun, avec une burette, 10 cc d'acide sulfuri-·

. que concentré. .

- bien ag~ier pour mélanger.la poudre et les réactifs.

- placer sur une rampe d'attaque et chauffer très progressivement
jusqu'à apparition des vapeurs blanches sulfuriques.

- régler le chauffage de façon telle que l'on ait d'abondantes
vapeurs blanches mais qu'elles n'échappent pas du col du matràs,

\

leur condensation devant être complète sur les parois du col et
F 207 de l'entonnoir. 21-0



- l'attaque convenablement menée dure} à 4 h. La solution doit.
alors être pa'rfai tement limpide. Y·Il ne 1 doit pas y avoir de dépots

roirâtres sur les parois du col du matras.
- laisser bien refroidir; puis verser lentement et en 8..$itant

constamment environ 25 cc d'eau bidistillée dans le matras. Laisser'

refroidir à nouveau en rebouchant le matras avec le P9tit entonnoir

IV FILTRATION
Quand tout est bien refroidi~ rincer les parois de l'entonnoiri~

celles du col et transvaser dans des fioles jaugées de 50 cc en u­
tilisant un entonnoir dont la douille soit suffisruNùent étroite

pour arrêter les billes de verre. Bien rincer et compléter le vo~

lume avec do l'eau bidistillée. bien agiter.
Filtrer sUr sec en utilisant un papier dUrci (gris) ~ gOmm et en

recovant la solution dans un tube à essai de 18><180 • (entonnoir
et tilbe ,bien secs).

Lorsque les 10 premiers centimètres cubes se sont écoulés, je­

ter la solution- fil t?éée (rinçage de l'entonnoir et du tube) puis.''.

continuer la filtration jusqu'à 'ce que le tube soit rempli à 1,5
cm environ du bord. Obturer le tube avec un morceau de "Parafilm"
et j etèr la solution restant._

-,!,

Noter sur les tubes les numéros de Laboratoire.

. V" COLORDŒTRIE

Les, solutionssontprêtes pour le passage au TeclU1icon.

Se référer auoc indications portées sur le c8te de la feuille
d'analyses •.

F 208
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·GMJIrIE
d' ETAIJOIDJAGE VEGETAUX

! N Total !
, !
jColorioétrio au Technicon ,
i '

La gamme se prépare à partir do

- Solution de dilution (cf Préparation des solutions)
- Solution étalon" pour dosage de N dans les végétaux" à 10 mg

de N par CC

Préparer 2 fioles jo.ugcJos do 1000 cc
r fioles jo..ugées de 500 cc0 -Suivre les indications du t3blenu suivant ..

Teneur '6/cc VolUT.le de 10­
fiole jo.ugcJe

cc

801ution étalon ! Solution de dilution
10 mg/cc ! co.mpléterle volume -

cc ! à cc,
o

20

50
100
200

300

400

500

1000 cc
500

500
500
500

500

500
1000

!
!
1,
!
!
!
!
!

o
1

2,5

5
10

15
20

50

!
!
!
1

!
!
!
!
!
!
!
!
!

1000

500

500
500
500

500

500

1000

N.B. L'acidité de la ga8De sOtlble plus faible que celle des échantillons
car· on a tenu àoopte de la quantité d'acide sulfurique consommée par
l'oxydation de la. matière végGtale.

F 441
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Montage

TECHN1CON VEGETAUX 1

AZOTE TOTAL

colol"Ïmel rie du bleu d'j/ldDphenDI ,J
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expanseur '" 1
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diaphragme NI! 1
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CH.AJ?ITRE II

Teneur en Cendres

Par calcination à 500 0

sous courant d'air sur-oxygéné.

". r 0
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VEGETAUX

Teneur en Cendres

F 293

.,.~-

PRINCIPE
Les échantillons sont calcinés à 500°, à cette tempé­

rature, l'on ne risque pas de perte de phosphore.
Il est nécessaire d'aider la combustion par le renou­

vellement constant de l'atmosphère du four et même, durant
les 2 premières heures, par un appoint· d'oxygène. pour cela
nous avons réalisé le montage suivant :

une pompe centrifuge à liquide (modèle de machine à laver)
soufle un léger courant d'air qui est dirigé, par un tube
de quartz, sur la voute du four. Pendant les 2prcci~heures
une tubulure amène de l'oxygène (réglé à 50 I/h) dans l~as­
piration de la pompe.

Un système de pendules met en route le chauffage et le dé­
bit d'oxygène à 16 h. L'oxygène est ensuite arrêté à 18 h
(ou plus tard si on calcine des matières plus difficiles à
brftler, telles que le latex par exemple). Le four est en­
suite arrêté à 5 h du matin.

Ceci permet' de placer les nacelles au four en cours de journée
et de les retirer le matin à bonne température (250° environ).

La ventilation sLœoxygénée permet d'obten~r des cendres
bien blanches, en évitânt la formation de résidu charbonneux
qui pourrait , lors de l'attaque acide, retenir des éléments mi­
néraux.

REPETABILITE
20 échantillons de teneurs VOlSlnes ont été analysés 5

fois à des jours différents et par 2 manipulateurs différents.
Les résultats obtenus ont été divisés en 2 groupes de teneurs
inférieures et supérieures à 10 ~.

- 11 échantillons de teneurs comprises entre 5,59 et 9,55 %
(soit 55 chiffres) ont donné un écart-type de ± 0,29 %

9 échantillons de teneurs comprises entre 10,07 et 20,34 %
(soit 45 chiffres) ont donné un écart-type de ± 0,36 %

----------
RENDEMENT

Il est limité à 20 échantillons par journée de calcinà­
tion (à cause du traitement des cendres et des dosages qui en
découlent.
MATERIEL NECE:3SAIRE POUR 1000 DETERMINATIONS .A. CETTE CADENCE
45 Nacelles de silice translucide 35 x 45 x 15

100 Béchers de 5 cc (pour prélèvements) - 0,7 bouteille d'02 (8m3 )
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MODE OPERATOIRE
!
!
!

VEGETAUX

Cendres

!
!
!
!
!
!

l PRELEVEMENT - SECHAGE
Préparer de petits béchers de 5 cc, sec, portant les numéros
des échantillons.'
Etaler sur un plateau la totalité de 'l'échantillon contenu
dans le tube. Mélanger soigneusement à la spatule en écra­
sant les agglomérats.

-.Prélever, par points sur toute l'épaisseur de la couche en
suivant les diagonales et les médianes, suffisamment d'échan­
tillon pour remplir le bécher (environ 2,5 ~ d'échantillon).

Regrouper les béchers dans un plateau métallique et placer
dans l'étuve à 1050 où ils resteront' jusquiau lendemain.
Noter dates et heures sur la feuille d'analyse.

- Mettre égale~ dans l'étuve une série de nacelles de quartz.

II PESEE DE LA PRISE D'ESSAI
Sortir les échantillons de l'étuve, les placer dans un des­
sicateur et laisser refroidir 1/2 heure. Préparer une série
de nacelles séchées à l'étuve et refroidies de la m~me façon.
Porter les numéros StIT la Îeuille d'analyse, tarer la_1ère
nacelle, puis y peser' 1 .g d'échantillon. Opérer ainsi pour
tous les échantillons puis remettre les béchers à l'étuve.

III CALCINATION
Disposer les nacelles dmLs le plateau métallique et glisser
celui-ci dans le four à calcination.,

- Ne pas refermer entièrement la porte du four, la laisser très
légèrement entrebaillée.
Enclancher le four en abaissant le bouton placé sous sa pen­
dule.

- Mettre en route le ventilateur de la pièce.
Enclancher l'oxygène en abaissant l'interupteur placé sous
la pendule ..

Vérifier le réglage du débit d'oxygène (pour cela enclancher
la pendule en pressant sur le bouton vert, si nécessaire, ré­
gler le détendeur pour avoir un débit de 50 l/h). Quand cela
est obtenu, presser le bouton rouge de la pendule.

F 292/a
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Ceci étant fait, le four se mettra automatiquement en route
à 16 heures et s'arrêtera à 5 heures -du matin. L'oxygène sera
a~s de 16 h à 18 h~ Si d'autres temps d'oxygénation ou de
calcination étaient prévus sur la feuille de travail, deman­
der au chef de laboratoire une modification. des réglages.

- Le lendemain à 7 h 30 les nacelles seront à 250 0 environ.
Arrêter le'ventilateur de la salle, sortir les nacelles du
four et lesP:4acer dans un dessicateur. Laisser refroidir
1/2 ~eure puis peser~

Ln pesée effectuée, replacer les nacelles dans le dessicateur
pour les amener à la salle d'attaque où aura lieu la reprise
des cendres.
Détacher la bande de papier de l'enregistreur du four. Grâ­
ce à Ir échelle placée- en bas de la feuille de travail véri­
fier que letemps de chauffe (longueur totale du tracé) et le
temps d f oxygénation (entre le début du tracé et le trait ver-·
tical en cours d'enregistrement) correspondent bien aux pré­
visions. Agrafer le tracé à la feuille de travail.

F 292/b
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· CHAPITRE III

_ Résidu insoluble HCI

_ Si02

_ Résidu quartzeux (sable entra1né, 'poussières)

:;J'



GENERALITES VEGETAUX
! .
!
!

Résidu Insoluble HCl
Si02 _ Résidu Quartzeux

!
!,
!

-------_._------~

PRINCIPE
J

Ces déterminations sont effectuees sur les cendres obtenues par
calcination à 500 0 • Ces cendres sont attaquées à l'acide chlorhydrique
dilué, puis la solution est éva~orée. Une 2ième évaporation est effec­
tuée en présence d'acide 'chlorhydrique concentré pour insolubiliser
la totalité de la silice.

Selon la demande, nous pouvons :
Déterminer la totalité du résidu insoluble à l'acide c~~orhydrique

déterminer séparément': la 'silice Il combinée" où al' état amorphe
dans la plante \

le quartz 9 et +es débris de roches difficile­
ment attaquables.

Les cendres végétales sont attaquées par de l'acide chlorhydrique
dilué, l'attaque est ensuite évaporée à sec. Une 2ième évaporation à
sec est effectuée en présence d'acide chlorhyarique eoncentré pour bien
insolubiliser la silice.

Le résidu, repris à l'acide chlorhydrique dilué,est filtré et abon­
damrnent lavé. On obtient ainsi le Il Résidu insoluble ROI" que l'on peut
alors calciner et peser. La solution amenée à un volume de 200 cc servi­

ra aux déterminations de P, Ca, Mg1 Na, K.
Si l '.sm désire effectuer la séparation des 2 formes de silice.:
Après lavage du résidu insoluble et séparation de la solution

destinée aQ~ dosages de P et de Bases, le résidu est treité St~ filtre
par une solution chaude de soude caustique à 2 %qui dissout la' silice

gélatineuse et laisse le quartz intact. Le.filtre est ensuite lavé pour
~tre débarassé de toute trace de soude puis calciné' et pesé: cela don­
nera le " Résidu Quartzeux".

222F 300

La solution sodique est acidifiée à l'acide chlorhydrique puis é­
vaporée à sec. Une 2ième évaporation en présence d'acide chlorhydrique
concentré est dostinée à par:faire 1" insolubilisation de Si02• Ensuite
on filtre" lave, calcine et pèse Il Si02" .•
~.• Les produits de ces diverses calcinations sont, après la pesée,

placés dans de petits flacons et remis au Chef de Laboratoire



· F 301

qui les examine au microscope pour contrÔler le sérieux du lavage.
Ces résidus peuvent être 1 SLU~ demande 1 donnés ensuite aux personnes
intéressées.

PRECISION
Dans nos conditions opéra~olres habituelle~, la précision de

chacune de ces.3 déterminations es~ de 0,15 %
REPETABILITE

20 échantillons de teneurs VOlSlnes ont' été attaqués 4 fois
et traités pour la détennination du résidu quartzeux et de la sili­
ce combinée •

. ' Nous avons obtenu :

- Résidu Insoluble HCl; ectto dutGrQ~nationn'a pas été faite, mais
on peut lui attribuer un écart-type au plus égal à celui que nous
avons observé pour la résidu quartzeux. En fait, il doit être
inférieur.

- Résidu Quartzeux : Les 69 chiffres obtenus sur des teneurs très
diverses, allant de 1à 1-4 % font appara1tre un écart-type de ±O, 40

- Si02 Combinée ! Les 20 échantillons examinés ont des teneurs compri­
ses entre 1 et 4'%; l'écart-type observé est ± '0,28.

RENDEMENT

Un opérateur peut effectuer 60 opérations complètes par semaine:
- Calcination - Attaque acide - Séparation des 2'formesde Silice
(cf. tableau de planning en t~te de chapitre).

PRODUITS ET MATERIEL NECESSAIRES POUR. 1000 ANALYSES A CE1'TE !lA.DENCE

~~~E~~! (pour détermination du résidu insoluble HCl)
45 béchers forme basse 100 cc
25 verres de montre ~ 55 mm
24 entonnoirs polyéthylène ~ 55 mm
25 ballons jaugés de 200 cc

1 éprouvette. graduée de 10 cc
230 flacons polyéthylène de 250 cc

12 portoirs bois pour flacons de 250 cc
30 creusets de silice h: 40 mm ~: 35 mm
~~_E!~L_~~~~_!~_2~~_~~_~~E~~~~2~_~~~!~~_g~~~~~~_~~_ê!Q:_22~È!g~~
50 capsules porcelaine fond plat à bec W 80 mm
30 creusets silice h: 40 mm W: 35 mm.

4 béchers polyéthylène de 250 cc
1 éprouvette graduée de 5 cc eb polyéthylène

Produit~ (pour détermination du résidu insoluble HCI)-------
33 l acide chlorhydrique

1100 filtrEE W go mm. réf. 589/3 SchleicheJ' et SchtUl
1,2 Kg d'oxyde de Lanthane (qualité optique)
~~_E!~L dag~_!~-2~_~~_~~E~at!~~_~~~!~~_g~~rt~~~~!Q:_2~~È!~~~
700 g soude caustique en pastilles

20 l acide chlorhydrique .
1100 filtres ~ 90 mm réf. 1506 Schleicher & SchtUI
0, 1 g phénolphtaléine. 223
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PREP.ARATION DES
SOLUTIONS

!
!
!
!

VEGETAUX

Résidu insoluble HCl
Si02
Résidu quartzeux

!
!
!

r !

SOUDE CAUSTIQUE à 2% .

- Peser 20 g de soude caustique dans un becher.de 1 1. en matière

plastique •
- Mesurer, dans une épro~vette, 1 1. d'eau permutée.
- Verser lentement.l 1 eau dans le becher en agitant constamment

avec une baguette
- Quand la solution

Elastique •

de plastique. .
est terminée, la passer en flacon de matière.

SOLUTION DE LANTHANE à 100 g/l de La+++ en miiieu HCl 1%

- Sécher à l'étuve à 1050 de l'oxyde de lanthane (qualité optique)

- Peser 117,26 g. d'oxyde de lanthane dans "un becher de 600 cc •
. Recouvr:i:r d'un verre de montre.

- Dans une éprouvette de 250 cc, mesurer 223 cc d'acide chlorhydri­
que concentré à 32 % (D = 1~16 ).

- A froid, introd~re lentement environ 5 cc par l'orifice libre
entre le bec du becher et le verre "de montre ( se placer sous
une· hotte ). La réaction est très violent~. Quand elle est calmée,
intr<:>duire une nouvelle portion d'acide, agiter et attendre à
nouveau. Renouveler l'opération jusqu'à avoir consommé ~out l'a­
cide. La diooolution doit être complète.

- Laisser refroidir," passer en fiole jaugée de 1 1., compléter
avec de l'eau permutée, bie~ agiter. Filtrer sur paEier sans cen­
dres.-

F 338
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MODE OPEPJlTOIRE VEGETAUX

Résidu insoluble Hel
Si02
Résidu quartzeux

!
!
!
r.
!
!
!
!

F 284

Les opérations suivantes se déroulent sur les cendres
de végétaux précédemm.ent obtenues et toujours contenues dans
les nacelles où a eu lieu la calcination.

l ATTAQUE

- Préparer une serle de béchers de 100 cc numérotés.
- Régler une plaque chauffante à·la graduation 50 du simmer-

stat et, si nécessaire 9 la recouvrir d:u..Yle plaque d'amiante.
- Reprendre les cendres par quolques gouttes d'acide chlorhy-­

drique. Ohauffer légère~ent sur la plaque et passer la solu­
tion dans le bécher correspondant; rincer d'un jet de pissette.

- Ajouter une 2ième fois de l'acide chlorhydrique (2 à 3 cc)
dans la nacelle. Chauffer quelques minutes et passer la solu.
tion dans le bécher. Effectuer une 3ième opération si néces­
saire.

- A la dernière opération, bien frotter le fond et la paroi de
la nacelle avec l'extrémité d'un agitateur garni d'un ~oigt

de caoutchouc. Bien rincer à la pissette et réunir le tout
dans le bécher de 100 cc.
Placer les béchers sur un bain sable et évaporer à sec jus­
qu'à ne plus percevoir l'odeur d'acide chlorhydrique.

- Après évaporation, opérer une 2ième attaque avec 5 cc d1aci-·
de chlorhydrique concentré et aller à sec œ la même façon.

II' FILTRATION DU "RE~nDU INSOLUBLE CHLORHYDRIQUE"

- Reprendre p~ 10 cc d'acide chlorhyrrique à 10%. Ohauffer aù
bain sable pour reél.issoùdre les sels puis filtrer sur enton....
noir plastique(~ 55 mm), les solutions étant receuillies dans
des ballons de 200 cc.

~~E!~~_~1!!!~~ (~ 90 mm) :
Si la séparation Résidu Quartzeux/Silice combinée est deman­
dée, prendre des filtres durcis bande grise (Duriettx) ou
1506 (Schleicher et SchUll).
Si cet~e séparation n'est pas demandée (insoluble HC1), uti­
liser des filtres bande bleue (Durieux) ou 589/3 (Schleicher
et SchUll).

- Laver 5 fois avec de l'acide chlorhydrique à 2% très chaud, ,
dans le bécher, puis passer le résidu sur le papier et laver
3 fois encore. Après refroidissement, ajouter 10 cc exactement
mesurés(distributeur Fischer ou pipette) de solution de Lantha­
ne à 100 g/l de La+++~ Compléter ensuite au trait de jauge avec
de l'eau permutée. Bien agiter puis transférer en flacons plas­
tiques portant le numéro de l'échantillon.
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Si la sé..l2aration " Résidu Quartzeux!Si02 :combinée n'est pas demandée

Les papiers filtres sont placés dans àes nacelles numérotées,
séchés une nuit à l'étuve à 105 0, puis calcinés à 1000 0.

Après refroidissement, la nacelle + l'insoluble Hcl sont pesés
( colonne G de la feuille d'analyse), puis le résidu est vidé,
l'intérieur de la nacelle nettoyé au pinceau et l'on tare la
nacelle vide ( colonne f) de la feuille d'anal~se.

III Si la sé.]aration " Résidu Quartzeux!Si02 combinée est demandée

- Pendant la filtration et le lavage du "Résidu insoluble chlo­
rhydrique" décrits ci-dessus, mettre à chauffer, au bain marie
des bechers plastique contenant une solution de soude caustique
à 2% ( 650 cc pour une série de 20 échantillons)~
Après le dernier lavage du paragraphe ci-dessus, laisser égout­
ter les entonnoirs, enlever les ballons jaugés de 200 CG et les
remplacer par des capsules de porcelaine à fond plat de ~ 80 mm
Opérer très rapidement pour que le filtre n'ait pas le temps
de sécher~

Laver ~lors, par petites portions de 5 cc (mesurées avec une
éprouvette en plastique) de solution de soude caustique
chaude, en mnuillant bien le haut du papier et en laissant à
chaque fois s'écouler la totalité du liquide avant l'opération
suivante.
Quand 6 lavages ont été ainsi effectués ( 30 cc de soude ), laver
5 fois avec de l'acide chlorhydrique à 2 %très chaud.

~ïé~~!~~ET§EE~~_*~ï2_!~~~_!~vJ~g~-~~~_!~_!~!~!~!~-~~_!~_~~~~~_~_~1~
e lmlne \ tesù a a flamme •--------------------------

Les papiers filtres sont placés dans des nacelles, séchés une
nuit à l'étuve à 105°, puis calcinés à 1000°.

- Après refroidissement, :peser la nacelle -1- quartz ( colonne "i"
de la feuille d'analyse). La vider ensuite, bien nottoyer l'in­
térieur au pinceau et peser la nacelle vide (colonne "11." de la
feuille d'analyse).

IV INSOLUBILISATION ET FILTRATION DE LA SILICE COMBINEE

F 285

La solution récupérée dans les capsules est additionnée de 2
gouttesde phenolphtleine. Neutraliser en ajoutant goutte à gou­
te, et en agitant constamment, de l'acide chlorhydrique con­
centré, jusqu'à disparition de la teinte rose.
Ajouter alors 2 cc d'acide chlorhydrique concentré et évaporer
à sec, au qain marie jusqu'à ne plus percevoir l'odeur d'acide
chlorhydrique.

- ~eprendre alors par 5 cc d'acide chlorhydrique. Bien malaxer
le résidu avec l'agitateur pour tout imprégner d'acide et chauf~

fer pour aller à sec une 2ième fois jusqu'à ne plus percevoir
l'odeur d'acide chlrhydrique. .
Reprendre alors par 20 cc d'acide chlorhydrique à 5%~ Chauffer
au bain marie en agitant de temps à autre pour bien redissoudre
les chlorures.

···/·~2 6·'. .

!
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Quand tous les cristaux ont disparu, filtrer sur papier bande
bleue de 90 mm, en lavant avec de llacide chlorhydrique à 2%
très chnud~

Laver par décantation 5 fois dans la capsule~ faire passer le
résidu sur le papier et laver encore 3 fois de plus sur filtre o

- Avec un petit morceau de papier filtre, essuyer soigneusement
les parois de la capsule et l'agitateur pour on détacher toute
trace de silice gélatineuse,placer le petit bout de papier filtre

·dans l'entonnoir.
-Le filtre est alors placé dans une nacelle, séché une nuit à
l'étuve à 105 0 puis calciné à 1000 0 .. 2 .
Après refroidissement, peser la nacelle + SiO (colonne "kil de
la feuille d'analyse); la vider ensuite de son résidu, nettoyer
l'intérieur au pinceau, et ~eser la nacelle vide (tare, colonne
"j" de la feuille d'analyse).

F 286

N.B. Dans tous les cas les divers résidus
- insoluble Hm
- rés~du quartzeux
- SiO combinée

sont placés dans de petits flacons de verre numérotés, accompa~

gnés dlune fiche d'examen, ils sont remis au chef de laboratoire
pour vérification au microscope.
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CHAPITRE l1l

p.

-

Par colori~étrie du bleu de molybdène

à l'autoanalyseur.

,
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PRINCIPE

!
!
!.-

GENERALITES
!

VEGETAUX !
!
!

P !
Colorimétrie au Technicon

type de

For.mation du complexe phosphomolybdique en milieu s~ùfurique 1,65

N et réduction par l'acide ascorbique à 85°. La colori~étrie est ensuite
effectuée à 660 mfu. Nous envisageons,de nous équiper en filtres permet­
tant la colorimétrie à 830 mfu qui 7 d'après Charlot, donnerait de meil~

leurs résultats en supprimant le risque d'interférence du à la réduction
de l'excès de réactif.

PRECISION Dans les conditions habituelles d'attaque 0,004 %.

REPETABILITE
20 échantillons ont été analysés 7 fois à' des jours différents. Pour

entre 0,104% et 072~0%, nous avons observé un écart-

RENDEl'.œNT
40 échantillons à l'heure.

MODE OPERATOIRE
Toutes 'indications et tous réglages sont indiqués e~ ID2rge de la

feuille do travail.

PRODUITS et r-iATERIEL NECESSAIRES pour 1000 Echantillons
E~2~~1ê. 2, 1. acide chlorhydrique

1,51. acide sulfurique

75 g. molybdate d'ammonium
50 g. aci4e ascorbique

F 299

Matériel------...... 8 tubes de pompe Technicon

\10 godets de 2 cc
0,6 rouleau de papier enregistreur
0,2 bloc de papier millimétré
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!
'f PREPARATION DES SOLUTIONS
!

VEGETAUX

Phosphore
colorimétrie du bleu

de molybdène

SOLUTION DE LAVAGE

Dans un bécher de 5 l placer 3,760 l d'eau permutée
mesurés à l'éprouvette, puis 200 cc de solution de Lanthane
à 100 g/l, mesurés avec une éprouvette de 250 cc et enfin 38 cc
d'acide chlorhydrique mesurés avec une éprouvette de 50 cc.
Bien agiter, conserver en flacon plastique.

ACIDE SULFURIQUE 1,65 N
Mesurer, avec une éprouvette, 1,910 l "d'eau permutée,

les placer dans un bécher de 3 1. Verser dedans, en agitant
constamment, 92 cc d'acide sulfurique concentré, mesurés avec
une éprouvette de 100 cc. Laisser refroidir. Conserver en
flacon de plastique~

REACTIF SULFO-MOLYBD~QUE

Peser 25 g de molybdate d'ammonium dans un bécher de
400 cc. Aj.outer 200 cc d'eau permutée, faire dissoudre. Pré­
parer dans un2e bécher 300 cc d'eau permutée dans lesquels on
ajoute lentement, et en agitant constamment, 280 cc d'acide
sulfurique concentré~ Laisser refroidir. Joindr.e les 2 solu-

- tions dans un ballon jaugé de 1 1. Oompléter au trait de jau­
ge avec de l'eau permutée. Bien agiter. Conserver en flacon
de plastique.

ACIDE ASCORBIQUE
Dans un bécher de 400 cc, peser 10 g d'acide ascorbi­

que. Faire dissoudre à l'eau permutée. Passer en fiole jau­
gée de 1 1. Compléter avec de l'eau permutée. Bien agiter.
Conserver en flacon de plastique.

F 610
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!
GAMME D'ETALONNAGE! V E G E TAU X

1

1

! P
.! Colorimétrie du bleu

! de molybdène
1

On part de la solution étalon à 1 mg de,p205/cm3 mesurée avec
une burette graduée au 1/20e
de la solution dOe Lanthane à 100g/l de La+++ mesurée
avec une éprouvette de 50 cc
d'une solution diacide chlorhydrique au 1/4 mesurée
avec une éprouvette graduée de 50 cc.

Les dilutions sont faites à l'eau permutée.

Préparer 7 fioles jaugées de 500 cc et deux de 1000 cc.

TENEUR VOLUME FIO- SOLUTIOn SOLUTION HCl
,,(/cc P LE JAUGEE A 1mg~cc La+++ 1/4

(cc) p 20 (cc) (cc) (cc)

30 1000 68,70 50 40
25 500 28,65 25 20
20 500 22,90 25 20 Compléter au trait
15 500 17,20 25 20 de jauge avec eau

10 500 11,45 25 20 permutée.

S 500 9,15 25 20 Bien agiter.

4 500 4,60 25 20 Conserver en fla-
con de plastique •

2 .500 2,30 25 20

0 1000 0 50 40

F 322
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CH1ŒITRE :-:'V

Ca & ~J1g

- Comple~ométrie

_ Absorption atomique
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VEGETAUXGENERALITES
!
!
!

..-...-----------:---c-a-+~+:----M-g·~+-:+-----!

!par Complexométrie

PRINCIPE
Ca donne avec le sel disodique de l'acide éthylène diamine tétra-- '

cétique (EDTA) un Complexe stable à pH 13.
Le réactif de Patton et Reederl Acide hydroxy-2 (hydroxy-2Sulfo-4

Naphtylazo-1) -1 naphtoique-3 l, donne un virage très net du rose au
bleu lors de la disparition d'ions Ca.

Fe, Al, ~in, ~ sont complexés par la· triéthanolamine lorsqu'ils
se trouvent en fiible quantité. Dans le cas contraire il faudrait les
séparer. '

En présence de quaatités importantes de Mg, celui-ci précipite à
. pH 13 et g~ne le dosage (par absorption du réactif coloré en particulier
Il est nécessaire alors de diluer la prise d'essai avant complexion à

la triéthanolaIDine. Une forte teneur en p 205 g~nerait également.
La somme Ca f ~g est dosée dela même façon à pH 10 en présence

de noir ériochrome qui est rouge vineux en présence de Mg ++ et bleu
en son absence.

Les ions gênants sont complexés par la triethanQlamine et le Cya- .
nure de Potassium.

entre 0,33 et 0,67 %(soit,

de f ': 0, 04 %l ,,~~,::r'

entre 0,76 et' 1,65 %(soit

de 1:: 0,11 %1
10 échantillons de teneurs comprises
59 chiffres) ont donné un écart-type

PRECISION
r 1

Dans les conditions habituelles de mise en solution (1gévolume à
200 cc)" 2 gouttes de solution d'EDTA N/50 (précision maximum dU dosage)

"

corrospendent à 0,03 %de Ca et 0,02 %de Mg. '
REPETABILITE

\

20 échantillons, de teneurs vo~s~nes, ont été analysés 5 fois par
un même opérateur, à 5 jours différents.

Q~!2~~ :'les résultats obtenus ont été divisés en 2 groupes de teneurs

L- 0;70 %et ~ 0,70 %'
- 10 échantillons' de teneurs comprises

50 chiffres) ont donné un écart-type

F 295
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Les teneurs moyennes des 20 échantillons analysé~ vont de 0,18 %à
0,65 %répartis "en 99 chiffres.,

L' écart-type est de 1~ 0, 14 ~J

Il faut noter que cette teneur, obtenue par différence entre le do­
sage de Ca + Mg et Ca supporte les erreurs des 2 titrages.

RENDEMENT
,Un opérateur peut effectuer 60 dosages par jour soit 30 Ca et 30 Mg.

PRODUITS et MATERIEL NECESSAIRES pour 1000 DOSAGES de Ca
et pour 1000 DOSAGES de Mg à cette cadence

pH 9;5 à 13
pH 6,5 à 10

250 cc

F 296

Produits

Matériel--_...._...._-

175 g. . Complexon (EDTA)
1 kg. Chlorure d'A:mmonium RF

16 1. Ammoniaque RF

16 1. Triéthanolamine
2,5 kg. Sulfate ferreux'technique
0,6 kg. Cyanure de Potassium RF

0,2 kg. Potasse Caustique RF

0, 23kg. Chlorure de Sodium
1,2 g. Noir ériochrome T '.

2 g. Réactif de Patton et Reeder
30 m. Papier in~icatGur

30 m. " "
100 Fioles cylindro-coniques

10 Barreaux aimantés
1 Burette automatique de 20 cc

2 Eprouvettes de 5 cc
1 Doseur Héron de 2 >< 5 cc
1 Pipette de 25 cc
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PREPAR~.TION

DES SOLUTIONS

r

VEGET.{l~UX

Ca, l''lg par

complexométrie

F 290

TRIET}L&NOL~IINE50 %
Mesurer 500 cc de Triethanolamine dans un ballon de 1 1., avec une

éprouvette~

Laver plusieurs fois l'éprouvette à l'eau permutée et mettre les eaux
de lavage dans le ballon.

Compléter à 1 1. avec dp' ll.eau permutée. Bien agiter.
- Conserver en flacon.

POTASSE 3N
- Peser 42 g de Potasse caustique en pastilles. les mettre dans un be­

cher de 0,5 1. placé dans un bain réfrigérant.
- Verser lentement 0,250 1. d'eau permutée en agitant constamment avec

un agitateur. (Attention aux projections dans les yeux).

Laisser refroidir
- Conserver en flacon pisette de plastique.

CYJUnrRE de POTASSIUM

Produit très dangereux: à manipuler avec beaucoup de précautions.
Opérer loin de toutes vapeurs acides

Peser 50 g de cyanure de potassium dans un bcher de 1 1. Ajouter

environ 800 cc d'eau permutéE. Faire dissoudre à froid en agitant

Passer en ballon jaugé de 1 1. Compléter au volume avec de l'eau
permutée. Transvaser en flaconsplastique de 250 cc. Ces flacons sont
enfermlis dans une armoire et un seul est mis en service.

TAMPON NAGNESIm1

Q~g~_~_~~~h~~_~~_2_!.-peser 125 g de chlorure d'ammonium
- mesurer 1,2501. d'ammoniaque concentré

1,250 l.de triethanol~fiine

Utiliser environ 1 1. d'eau permutée pour rincer l'éprouvette ayant
servie à mesurer la triethanolamine.
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- Quand le chlorure d'ammonium est dissous, passer le tout en fio~e

jaugée de 5 l, Compléter avec de l'eau permutée. Bien agiter. Mettre
en flacons de 1 1.

REACTIF de PATTON e°l; REEDER
- Peser dans un petit mortier de porcelaine, 50 g de chlorure de So­

dium pur, séché 24 h. à l'étuve à 105 0 0

- Ajouter 50 mg de "Réactif de Patton et Reeder" ( acide hydroxy-2

(hydroxy2- Sulfo 4-naphtylazo 1)- 1 naphto!que 3)
- Broyer pour bien homogeneiser
- Conserver en boite plastique placée dans un dessicate~u~.

NOIR ERIOCIIRŒ-m T

- Peser, dans un petit mortier de porcelaine, 50 g de chlorure de so­
dium pur, séché 24 h à 105 0

- Ajouter 50 mg de Noir Eriochrome T

- Broyer pour bien homogéneiser
- Conserver en boite de plastique placée dans un dessicatcur.



MODE OPER,ATOIRE VEGETAUX

Ca, Ng par
complexométrie

F 288

Préparer pour chaque échantillon, deux fioles cylindro coniques
de 250 cc numérotées.

Pour chaque échantillon, effectuer avec les préc~utions habituel.·
les, à la pipette, 2 prélèvements de 25 cc qui sont placés dans ces
fioles.

DOSAGE DE CALCrill/1

Préndre l'un des prélèvements de 25 cc de solution d'attaque.
Ajouter 5 cc de Triethanolamine; agiter
Ajouter goutte à goutte de la Potasse 3 N jusqu'à atteindre pH 13

( vérifier en faisant des touches au papier indicateur 9,5 à 13, avec
un agitateur à bout effilé).

- Rincer les parois dé,.~la fiole d'un j et de pissette.

Ajouter un tout petit' peu de réactif de Patton et Reeder~ en pré­

sence de Ca la solution prend une teinte rose.
Titrer au complexon N/50 jusqu'au virage au bleu-vert
Noter sur la feuille d'analyse le volume de la prise d'essai et le

volume de complexon versé.
ATTENTION Lorsqu'on ajoute KOH, 3N, il peut se produire un précipité qui

ne disparait pas, ou une coloration marron. Dans ces cas, arr~ter le
dosage et prévenir le Chef de Laboratoire.

DOSAGE DE LA SmlJl'IE CALCIUlYI + rJIAGNESIUM

- Prendre llun des prélèvements de 25 cc de solution d'attaque.
Ajouter goutte à goutte du'Tampon J.\lagnésium" jusqu'à obtenir un pH

de 9 à 10. (Vérifier en faisant des touches au papier indicateur
6,5 à 10, avec un agitateur à bout effilé).
Ajouter alors 10 cc de "Tampon Magnésium" mesurés avec une éprouvet­

te~ Agiter.

Ajouter ensuite, 5 cc de Solution de Cyanure de potassium à 5% :
attention cette solution est très dangereuse : mesurer avec une éprou­
vette réservée à cela et prendre beaucoup de ~récaution, une très petite
q,uantité ,Eeqt..tuer un homme. 241



F 289 .

Ajouter un peu de Noir Eriochrome T
Titrer avec une solution de complexon .N /50 jusqu'à virage au bleu
vert.
Avant la fin du virage, quand la solution commence à changer de cou­

leur, &jouter 5 cc d'ammoniaque concentré. Les dernières gouttes de
complexon doivent ~tre ajoutées très lentement.
Après le dosage 1 verser la solution que l'on vient de titrer dans
une bonbonne de dénaturation ( au fond de laquelle on a mis 20 g

environ de sulfate de fer). Quand la bonbonne est aux 3/4 pleine,
aller la vider dehors.

Les solutions de desage contenant du cyanure, ne doivent~amais ~tre

versée~ dans l'évier.

Après les opérations, se laver les mains.
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GENERPiliITES
!
! '
!

VEGETAUX

,Ga, Mg
par absorption atomique

! l • ' .. ' ,,_

Pli!NC±1i:E
ta solution di~ttaque additionnée de, Lanthane pour

masquer lés métaux pouvant interférer est Dâssée s~s autre
préparation au photomètre d 1 absorption atomique (voir les
réglages sur la feuille de travail).

REPETABILITE

Nous ne disposons pas encore de suffisamment de chiffres
pour fixer des valeurs, mais on sait déjà qu 1 elle est, par rap­
port à la complexométrie :

- aussi bonne pour Ca
- meilleure pour Mg

RENDEl\'ŒNT

Un opé~ateur peut effectuer 150 mesures par jour de Ca
et Mg.

PRODUITS ET MATERIEL NECESSAIRES POUR TRAITER 1000 ECHANTIL-.
LONS A CETTE CADENCE
~oo tubes Caubères réf. 337

2 tubes dtacétylène (3 ma)
8 tubes d'air comprimé ( 7 m3).

F 611
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, GAMIYIE
, d'ETALONNAGE,-

On part des solutions suivantes

,,,
Th

VEGETAUX

Ca
Absorption atomique

ê21~!!~~-~~-S~~E~~-~-:-~4
peser 0,713 g do PO H2 K

ot 1, 41 3 g de KCl
faire.dissoudre à l'eau por.o.utée; passer en fiole jaugée de 250cc;
COI:lpléter au volUl.'lo avec de l r eau pernutée.

Solution de Lanthane 100 .0/1 milieu HCI 1%-------------------------Q----------------
~21~~~~~~~~-2~-1-@gLQ~-~~!!~~-~Q~-1~

~~~~~_~~~E~l~E!U~~_~~_lL1(dilution avec eau peroutée)

Préparer 4 fioles jaugées de 500 cc et 2 fioles jaugées de 1 1.

Tenour , Volume , NCC , NCC ! Solon , HCI 1/4
Ca '(/CC! fiole jaugée ,Ca 1mg/cc !SOloncharge , Lanthane ! !

! , , PK , 100 gjl ! ,
1 ! !

0 1000 ! 0 . ! 20 50 40 ' 'tcc
! , icomple cr

5 500 cc , 2 i 5 ! 10 25 20 ! au tro.it

10 500
, ! 10

,
cc 5 25 20 'de jauge, , ,

30 500 cc ! 15 , 10 25 20 !avec
50 500

,
25 ! 10 25 20

,
cc

! ! ; eau
75 1000 cc , 75 ! 20 50 40 !peroutée

F 443
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d 'ETALON1JAGE

!
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VEGETAU'L

J.\1g

Absorption atonuque

On part des solutions suivantes

~Ql~!!Sg_~~_Sh~g2_~_~_~4 2
peser 0,713 g de PO H K

et 1,413 g de ROI
faire dissoudre à l'enu por2utée; passer en fiole jaugée do 250cc;

Compléter au volUDo avec de l'oau pernutée.

Solution de Lanthane 100~/1 milieu HOl 1%
------------------------~----------------

~~~~!!~~_~~_~~gg~~!~_1_~gLS2_~g_~!~!~~_gQl_1~

Acide chlorhydrique au 1/4 (dilution avec enu porQutée)--------------------------
Préparer 4 fioles jnugGos do 500 cc et 2 fioles jaugées do 1 l.

Teneur Volume ! nCc , NCC Solon ! HCI !
r.lg 't / cc Fiole jaugée! r·lg 1mg/ cc iSoloncharge Lanthane! 1/4 !

! ! P K 100 g/L ! !
r ! ! !
! ! ! ,

0 1000 0 ! 20 50 ! 40 f COI.1Pléter
! !

) 500 2,5 10 25 ! 20 ! au trait
10 500 5;0 10 25 ! 20

,
jaugeode

! !
15 500 7;5 10 25 , 20 !avoc
20 500 10;0 10 25 ! 20

,
, i°e..u

30 1000 30 1 0 20 50 ! 40 iperr:lUt6e
! !

. F 442 246
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CHA.PITRE Vi

Na & K

Par photométrie de flamme
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GENERALITES VEGETAUX

Na K
Photométrie de flamme

PRINCIPE
Spectrophotométrie d'émission en fiamme butane-air comprimé

Il n 'y a pas d' interférence ~e Na sur K

Ltinterférence de K sur Na est très faible même pour 150 fois plus
de K que de Na.

- Néammoins les solutions étalons de Na sont réalisées dans un milieu
renfermant 125mg/l de K. Cette concentration nous a été donnée com­
me teneur maximum des échantillons à analyser. (2, 50%)

- Pour le Sodium, les déviations du Galvanomètre sont, entre 0 et 5)(/
cc, parfaitement proportionnelles aux teneurs.

- Pour le Potassium, on a une courbe légèrement incurvée et bien re­
productible. Nous avons du dresser un tableau donnant la teneur en
y/cc de K pour chaque unité de déviation. Cet écart aurait pu être
négligé puisque, au maximum, il donne une différence de 0,6'(/cc
soit dans nos conditions d'attaque habituelles 0,012% de K•.

PRECISION

Na ••••••••• 0,001 %

REpETABILIT~

K •...••••• 0,03 %'

1000 DOSAGES de Na et 1000 DOSAGES

7·fois, à des jours diffé­
1,24 et 3,35%. L1écart-type

Potassium 20 échantillons ont été analysés---------
rents. les teneurs sont comprises entre

obs~rvé sur 140 chiffres es~ :1: 0,191

Sodium Ces m~mes échantillons ont des teneurs en Na comprises entre
---O~01 et 0;04 %. L'écart-type observé est de t .:t 0,001 1 .

RENDEMENT 80 Na et 80 K sont réalisables par un opérateur en une journée
de travail.

MODE OPERATO~E Toutes indications et tous réglages son~ indiqués en marge
de la felùlle de travail.

PRODUITS et MATERIEL NECESSAIRES pour

F 297

10 godets de photomètre
- 1/3 bouteille butane

de K-
249



VEGETAUX

No. et K
par photométrie de

.SOLUTIONS
dlETALONNAGE'

r­
!

!
!
!

..:.-_---------+---------------~.

!-,
flamme;

--:._-----------_!

On part de solution étalon Na -~ 1 mg/cc.

On utilise 10. solution de chlorure de lanthane à 100 g/l de La

et une solution d'acide chlorhydri~ue la plus exactement possible au t.

Na
~2!~!~~~_:_21Lss_~~_=_Y.~g~!s~_1I

Dans une fiole jQug{o de 1000 cc, Qesurer très exactement avoc
une pipette de précision, 5 cc de solution étalon Na 1 mg/cce Ajouter

ensuite, 239mg de chlorura de potassium désséché à 105 0 durant 24 h,

puis 50 cc de so~utionde lanthane, mesurés avec le distributeur
Fisher ( 5 opérations de 10 cc ). Ajouter ensuite 19 cc d'acide chlo­
rhydrique au t, mesl.U'Gs Gvec une burette. Compléter à 1 1· avec Gau
permutée; bien agitor; conserver en flacon de plastique.

Dans une fiole jaugée de 1000' cc, mesurer, avec une burette graduée

au 1/10, 239mg de chlorura de potassium désséché à 105 0 durant 24 h,

puis 50 cc de solution de lanthane, mesurés avec le distributeur Fis­
her ( 5 opérations de 10-cc). Ajouter ensuite 19 cc d'acide chlorhy­
drique au t, mesurés avec une burette. Compléter à 1 l avec eau per­
mutée; bien agiter; COnSelïTer en flacon de plastique.

K-

F 445

~2!~!~~~-~-12Ql(LQ~_=_~_=_~~~~!~~li

Dons une fiole jm.lGéo de 1000 cc, mesurer très exactement:,' avec

une burette au 1/10" 150 cc do solution étalon de K à 1 Qg/cc. Ajoutor
ensuite' 50 cc de solution de lanthane mesurés avec le distributeur
Fishe~ ( 5 opérations de'10 cc), puis avec une burette, 19,cc d'acide

,chlorhydrique au t. COflllléter à 1 l avec do 11eau permutée; bien agi-
ter; conserver en fl2.cOll de ploBtique. 250
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§2!~!!~~_~~_S~~!E2!S_~_lQQ_~S2_=_~_=_Y~~~!~~ "
Dans une ~iole j2.ugée de .1000 cc, mesurer très exactement, avec

une burette au 1/10, 100 cc de solution étalon de K à 1 mg/cc; ajou­
ter ensuite 50 CC de solution de lanthane mesurés avec le distributeur
Fisher .( 5 opérations de 10 cc), puis, avec une burette, 19 cc d'a­
cide chlorhydrique au t. Compléter à 1 l avec eau permutée; bien agi­
ter; conserver en flacon de plastique.

§2!~!~~~:-Q__L~_=-~_=_Y~~~!~~ If

Dans une ~iole j2.ugée de. 1000 cc, mesurer 50 cc de solution de
lanthane mesurés avec le distributeur Fisher ( 5 opérations de 10cc),
puis ajouter avec une burette, 19 cc d'acide chlorhydrique au.t.
Compléter à 1 1 avec cau )erButée; bien 'agiter; conserver en ~lacon

de plastique.

. 25 i
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CI-UiPITRE VII

S Total

Attaque oxydante et

Turbidit:létrie du sulfate de baryum



GENERALITES VEGETAUX

S Total
par turbidimétrie

.'" ~ .

PRINCIPE
Les matières végétales' subissent une attaque oxydante acide ni­

trique-chlorate de potassit~. Le soufre passe à l'état de S04--et
. la matière organique est détruite ~ Après insolubilisationde la sili-

ce, les solutions sont filtrées.. .
L'ion S04--est ensuite précipité, en milieu chlorhydrique~0,5N,

à l'état de sulfate de baryum. . .
Le précipité est maintenu en suspension homogène le t ~ps suffi­

·sant pour les mesures, par adjonction de "Tweèn 20" (monolaurate de .
polyhydroxyéthylsorbitol). Après essai de divers réactifs tels que:
gélatihe, alcool glycériné, agar agar, etc ••• c'est le Tween 20 qui
nous a donné les meilleurs résultats. .

La turbidimétrie est effectuée sur le photomètre Jean et Cons-
tant à 650 nm, en cuves de 40 mm. .

Il arrive parfois que les sàlutions obtenues soient colorées.
Dans ce cas, on opére une 2e mesure, sans adjonction de chlorure
de baryum, mais en observant les m~mes conditions de manipulation.
L'absorption mesurée est ensuite déduite de la première mesure.

PRECISION: 0,03 0/00

REPETABILITE
N:us ne possédons encore pas suffisamment de mesures pour pou­

voir l'apprécier mais l'écart-type est vraisemblablement de l'or­
dre de 1 0/00

•
RENDEMENT

Mise en solution : 1 opératetIT peut effectuer 20 mises en solu­
tion par-Joüx-;-qüatrë séries étant simultanément en route.

~~Èi~i~~~~~ : 2 opérateurs peuvent effectuer 60 mesures parjaur
PRODUITS ET NATERIEL I-TECESSAJ;.RES :r..9UR 1000 DOSAGES A CETTE CADENCE

\

24 l acide nitrique 1200 papiers filtres lents W110 mm
20 l acide chlorhydrique go béchers de 400 cc

250 g chlorate de potassium go verres de montre W70 mm
70 g chlorure de baryum 25 entonnoirs W70 mm

0,2 l "Tween 20" (fournisseur 200 flacons plastique de 250 cc
Serlabo) 25 fioles jaugées 100 cc, bouchées

75 fioles jaugées de 50 cc, bouchées
1 éprouvette graduée de 25 cc
1 éprouvette graduée de 50 cc
1 btITette de 25 cc gradué~~pu 1/20e
2 burettes de 50 cc graduées' àu 1/10e
2 cuves à face parallèles de 40 mm .

pour photomètre

F 629



1,
jPREPARATION des
.i SOLUTIONS

EAUX / VEGETAUX

S Total
par'Turbidimétrie

ACIDE CHLORHYDRIQUE à 1'0 r~

100 cc d'acide chlorhydrique pur sont placés dans un ballon
jaugé de 1 1.

- Compléter le volume avec de l'eau permutée bouillie; bien

agiter.
Conserver en flacon' de verre jaune.

CHLORURE de BARYUM STABILISE

Peser, dans un bocher do 400 cc, 10 g do chlorure de bnryum.
- Dissoudre à lle~u permutée bouillie.
- Ajouter 10 cc d'acide chlorhydrique concentré.
- Passer en fiole jaugée de 1 1.

Ajouter 20 cc do Il Tween 20 Il.

- Compléter au trait de jauge avec de l'eau permutée bouillie.
- Bien agiter.

F 133
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MISE EN SOLUTION

T
i nODE OPERATOIRE,

!
!
!
! !

VEGETAUX

S TOTAL
par Turbidimétrie

!
!,, .

• 0.

F 420

Sécher l'échantillon 24 h. à l'étuve réglée à 1050

Peser 2 g do poudre végétnle dans un becher de 400 cc forme basse
Pour chaque série d'uch~ntillon, prévoir un becher supplémentai­

re pour le " blo.nc ".
Aligner les bechers sous une hotte, sur la paillasse.
Introduire dans chacun 10 cc d'acide nitrique concentré avec
précautions et en agito.nt pour éviter la formation de· grande quan­

tité de mousse.
Quand la réaction ost calmée, ajouter 10 cc encore d'acide nitri­
que concentré. Agiter; laisser reposer.
Quand la rénction est reposée, ajouter, avec la pointe de la
spatule, 200 mg environ de chlorate de potassium; bien agiter;
laisser reposer jusqu'nu le~demain.

Chauffer alors lentement et avec précautions sur un bain de sa­

ble. Quand l'attaque est terminée, enlever le verre de montre,

le rincer d'un jot de pissette et poursuivre le chauffage pour
évaporer le liquide jusqu'à consistrolce sirupeuse.
Laisser refroidir, reprendre par 10 cc d'acide chlorhydrique

concentré et aller à sec.
Reprendre alors par 5 cc d'ùcide chlorhydrique, ajouter ensuite
10 cc d'eau et cheuffer jusqu'à redissolution des sels.
Passer alors en fiole jaugée de 100 cc; Laisser refroidir puis

compléter le volume au trait do jauge avec de l'eau permutée.
Filtrer sur sec en jetant les premièrs cc écoulés. ConserVer en
f1acon bouché et portant le nO de l'échantillon.
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r ', ,
i nODE OPERATOIRE EAUX .VEGETAUX ,., ,
:._-----------+-------:--------'

804__ !
!

par Turbidimétrie !
-!----------------

Ces mesures nécessitent le travail simultané-de 2 opératours.

1 - PLANIFICATION DES OP-:JRATION§."

On dispose d'un réveil sur lequel les indications des minutes ont

été repérées ~~_ES~~~ pour les nombres pairs et ~~_~S!~ pour les nom­
bres impairs; de plus, les temps 54 min· et 57 min. portent un repè-

re y~~~.

A partir de la 1ere fouille d'échnntillons à analyser, on garnit
de ln façon suivante 10 t2,bloQ,u "PhotométriGtt :

PHOTOJYIETRIE
, ! -
! Fin !
!d'o.git8.tion !
, h ,
1.

+
15 minutes

h

1 er échantillon! 1 12 27
! ,

2e échantillon r ! 14 29
3e échrmtillon , ! 16 31, , ! j

etë •••••..••• ! ,
De cette façon, à ch~quo ropère rouge, un opérateur finit d'agiter

un échantillon ( solon s~ rapidité, il a commencé l'adjonotion de réac­
tifs-20 ou" 30 secondes avant) et à chaque repère noir l un 2e opftrQ­

teur effectue una mesure photométrique.

En raison du temps n6cossaire au réglage du "0 et du 100" sur le
photomètre, les 2 prGmiers points" de la gamme sont effectués avec un

écart de 3 minutGS~

Si pour une raison quelconque un retard était pris, l'échantillon

est sauté et l'on continue selon le plan de travail établi.
Les échantillons sautés sont repris en fin de série; il en est de

m~me pour les échantillons de trop forte ou trop faible teneur qui

F 421
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seront refaits sur des prises d'essai différentes.

2 - Mettre le spectrophotomètre il en chauffage "

3 - PREPARATION qe la GMill~E

Dans des fioles j~ugées de 50 ~c, introduire les quantités suiv~n­

tes d'eau distillée (mesurée avec une éprouvette) et de solution é­
talon de S04--(mesurée très exactement avec une burette de ~récision)~

; f ! Solo~ so4-:-- ;Teneurs SO4--. 1·
'E t' , !;Fiole i au dis illeo; 100 V.1 cc ','. . en V Icc 1, , --1. () /), .

0 40
(

0 0 'licc cc cc
A 39 cc 1 cc 2 Il

B 37 cc 3 cc 6 "C 35 cc 5 cc 10 Il

D 3"' cc 7 cc 14 il:J
E 32 cc 8 cc 16 "
F 31 cc 9 cc 18 "
G 30 cc 10 cc 20 il

4 - PRELEVEMENT des ECIUJ[TILLONS

Prélevor une aliquote de chaque échan~lon et la pIncer dans des

fioles jaugées de 50, cc numérotées.

Aligner ces fioles sur la paillasse, à la suite de celles renfer­
mant la gOmme.

5 - DEVELOPPEMENT de ln TURBIDI~rnTRIE

Régler le réveil sur 12h53
Quand l 1Qiguille. des secondes arrive sur 30 ou 40 (selon la rapidi~é

du manipulateur):

aj verser dLms 18. fiole j:J.ugée " 0 '{jcc " :
- 2,5cc d'acide chlorhydrique à 10% (burette)
- 5cc de solution st~bilisée de chlorure de baryum (burette)
- compléter 10 vol~@e à 50cc avèc de l'eau bidistillée

- boucher ln fiole
- agiter énergiquoment 20 fois
- poser sur la paillasse

à ce moment le réveil doit indiquor 12h54 (1er repère vert)

F 422
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b/ Ln 2ièm8 opération? fiole "20 ~ / cc" est opérée 3
et termine

,
12h57 (2e

,
vert) •se a repere

c/ Les opérations suive,ntas S8 déroulent toutes les

lon le t~ble['..U do trc,vnil.

minutes après

2 minutas se-

6 - TURBIDIMETRIE

Régler l'appnroil selon les indications de la feuille de travail

a/ Lorsque le réveil indique 1h09

saisir 10.. fiole mo..rquüe "0 t /CCII

l'agiter énergiquoment 5 fois
passer dans une cuve de 4 cm

- régler le "0" du spc::ctrophotomètre sur cette solution

b/ Lorsque le réveil indique 11'112' ':
- saisir la fiolG ID8.rquée 1120 'i.1cc"

l'agiter énergiquemont 5 fois

passer ln solution en cuve de 4
'régler le 11100" du spoctrophotomètre sur cette solution

cl Lorsque le révoil indiqua 1h15
- agiter et opôror 10. mesura de la solution "18 'i/cc".
A partir do là, opérer une mesure toutes les 2 minutes à chaque

fois que l'aiguille dos minutas est sur un repère noir. Les échantil~

lons sont passés à le suite des points de la gamme.

7 - CAS des SOLUTIONS COLO~EES

Après qUG les mostu~as aient été faites, reprélever la m~me quan­
tité de solution dnns une fiole jaugée de 50 cc.
Ajouter 2,5cc d1ncidc chlorhydrique à 20%.

N e pas ajouter de chlorure de baryum stabilisé
Compléter le voJ_ULle à 50 ,cc avec de l'eau permutée.
Boucher les fioles

Agiter énergiquoment 20 fois

Laisser reposer 15 minutes
- Agiter à nouveau 5 fois

Opérer aussitot le mesure au photomètre -

- Noter le résultat de 18. Llesure dans la colonne "Témoin".
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TROISIID,m PARTIE

Eléments Traces

GENERALITES
l Cobalt

II Chrome

III CUivre

IV :r-lolybdène

V Plomb

VI Zinc

VII Bore

VIII Nickel

IX Antimoine

X Etain

XI Arsenic

XII - Vanadium
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GENERALITES SUR LE DOSAGE DES ELEMENTS TRACES

Les méthodes Que nous indiquons ont été mises au point
pour les prospections géochimiques. Elles sont étudiées pour
permettre un grand nombre d tffilalyses, avec un équipement ré­
duit permettant de travailler sur le terrain, avec des instal­
lations sommaires.

Ces méthodes peuvent être aménagées pour un travail
plus précis dans un laboratoire bien équipé. Nous ltavons
fait pour certains éléments (le cuivre en particulier) et les
résultats sont très bons.



l

f

COBALT

Colorimétrie par le
Nitroso sel R.

PRINCIPE
'Le nitroso sel R ( 1-nitroso- 2-naphtol-3 1 6-disul­

fonate de Sodium) donne avec les ions cobalt une colora­
tion il capucine lî

- •

Cette coloration s'accentue avec le temps pour at~

teindre son lilaxim~naprès 4h. de contact.
! ONS G:~j';:L~l:J~5

Le ctuvre ne gône pas 1 jus~u'à 10 fois plus que de
cobalt - pour des teneur plus importantes il donne une
coloration brune qui masque la teinte du cobalt - dans
ce cas 1 on peut se débarrasser du Cu en le faisant cemen­
ter SUl~'Lm fil de zinc après avoir mis tous les réactifs.

Le'fer en quantité très importante empêche le déve­
loppement de la coloration 1 on peut le séparer par. pré­
cipitation à l!oxyde de zinc - lorsqu'il est en moindre
quantit~ l'ad~~~on de fluorure de Sodi~ suffit -

I,' ion sa .. paraît, gêner le développement de la colo-'
. ration - .

REACT If'~3 i·PC:8;jSA.lIt],)
Aclëfe chlof11ydrique

. \ Acide nitri~ue

ITIau oxygénée à 10 Volumes
.Acétate de Soude (250g/1itre + 15cc acide acétique

pur)
Fluorure de Sodium' en solution à 5 %
Nitroso sel R -Solution à 0,1 %dans l'eau

MODE OPERATOIR:,:.~

-Pese:r1--;;' de matière
-Attaque~9salon la nature de l'échantillon, par HCL; NQ3H

ou en régale ....
-Quandl'nttaque est terminée passer en fiole jaugée de
'50 cc - faire volume -
-Filtrer SlIT sec et prélever une aliquote de à 10 cc
. selon teneur présumée -
-Oxyder par 1 cc d'eau oxygénée à 10 Vol.
-Ajouter 5 cc de solution d'acétate
-Le fer d6veloppe alors une coloration rouge-brun que l'on
fait disparaître par addition de fluorure de Sodium -
(il peut se pr04uire alors un trouble, ne pas s'en inquié-
ter) - . .

-Ajouter jcc de Nitroso sel R - une coloration liCapucine"
se dévelo~pe aussitôt en présence ~e Co .

-Ajouter. 1 ,5 cc d 'Y:TCL la solution doit· alors ~tre limpide ­
faire volume à 50 cc - confectionner en même temps une
gamma avec les mêmes réactifs et contenant, '0 1 2,· 5 y 10,
15 1 20, 25, 30, 35, 40 et 50 ~ de Co .

-Laisser reposer 4h. comparer les teintes.
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"::-'_'---~--'-~o::-----:'"'-:;-;--:---'~~--Colorimétrie ~ la

• . Diphenylcarbazide .
: (méthode G.A. Wood and R.E
~ stanton-Deportement of
: "goolôgio:-Imp,Qr;i:fll, ·9~ll.ogÇl of ~

: Science and Technology-London:
l,a diphénylcaroazide-donne une coul~ur rouge violacée'

avec le bic;:U"omate en solution faiblement acide. La réaction
est très sensible .: (0, 2ppm. dét(3ctable en solution) •.

PRINCIPE

Interférence avec les autres ions
--Lanlajorité des métaux lourds réagissent aussi avec la

diphénylcarbazide, co@ue la plupart sont éliminés du filtrat,
les seules intGJ..~férences possibles sont le r101ybdène et ,le
Vanadium. , .

Le ii.olybdène donne avec le réacti:f une coùleUJ.... violette,
mai~ la réaction est tr8s peu sensible. Pour qu'il y ait inter­
férence, il faudrait que la concentration en Molybdène ~üt
égale. à 500 fois celle du 0hrome. .

Le Vanadillifr,.qui donne avec la diphénylcarbazide une
coloration jalme, présente un problème plus difficile à ré­
soudre.

Son effet peut être en partie inhibé par addition d'acide
phosphorique, .~a lecture ~'ét~t f~ite que 10 à 15 mi~utes plus
tard. Selon f3ArlDDI,L, la deterIDJ..natlon du Cr au photometre est
encore possible, dans ces conditions, avec V %= Cr %x 50.

Des exp6riences en vue de voir la tolérance possible
de Vanadium en lecture par comparaison visuelle, Dnt montré
aux auteurs que : .

En pr8sence de P04H3, il n'y a pas d'interférence
pour V %= Cr ~;~ >( 20, si la solutio~ .est mise à reposer 15 mi-:
nutés avant l~ lecture. Si on laisse reposer 30 minutes, on
peut to'lérer V fS = Cr % >( 30 - Les concentrations plus élevées
en vanadium tendent à donner des lectures faibles.

On a trouvé que l'EDTA supprime également l'interfé­
rence du vanadimfi. La tolérance est moins grande que pour le
P04H3, mais les couleurs obtenues sont pures (après attente
de 10 minutes) jusqu'à concentration de V %= Cr %x20.
Pour des concentrations plus fortes ; (de 20 à 50) les lectures
tendent à être faibles (teinte brunâtre).

Stabilité d~_~lexe à la diphénylcarbazide
La·.~couleur est en pratique stable durant une journée

de travail, mais il n'est pas recommandable de différer les
comparaisons dès que la gamme est prête. ponc les standards
seront préparés chaque jour, ,et les lectures faites en série.

Les teintes s'altèrent plus rapidement à la lumière.
Le degré d'acidité de la solution joue un rÔle sur l'intensité
du complexe, le peroxyde de sodium en excès, libérant H202,
peut aussi fausser les résult'ats. '
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rŒODE OPERATOIIŒ

- Peser 19 de sol dans un creuset de nickel

- Calciner 5 minutes
Ajouter 19 de soude caustique (10 pastilles)

19 de peroxyde de Sodiwn
- Chauffor avec précautions sur un bec de gaz jusqu'à fusion,

puis au rouge jusqu'à obtenir une fusion bien fluide -
- Laisser refroidir ' y

- Reprendre par 10 cc d'alco.ol éthylique à 10 %- (gratter le
fond du creuset avec un agitateur pour faciliter la disso­
lution)

- Porter à ébullition pour détruire l'eau oxygénée formée -
- Passer en ballon jauge de 50 cc - bien 'agiter - puis laisser

décanter jusqu'à ce que le liquide surnageant soit bien limpide­
- Dans un tube à assai jaugé à 10 cc pipeter 2 cc du filtrat

de chrome alcalin.
- Acidifier à peine, avec CLH au 1/2

On peut prendre cowne test du pH le précipité d'AL(OH)3, qui
doit juste se redissoudre. Si la concentration en AL est trop
faible pour servir d'indicateur employer quelques gouttes de
phénolphtaléine à 0,1 %dans l'alcool.

- Faire bouillir quelques secondes (élimination de H202)
- Ajouter 2 cc ç1'sDTA (sel disodique) en solution à 0,5 5~ dans

CLH 2N '.
- Ajouter 1 cc ,de la solution de diphénylcarbazide (0,2 ~;~)

Diluer à 10 cc (trait de jauge) avec de l'eau
- Boucher, agiter, laisser reposer 10 minutes.
- Comparer at~ standards.
- Reco~nencer sur une aliquote plus faible si la teinte est

. trop élevée. '

PREPARATION DES ST_~IDiŒDS

- Dans une fiole jaugé de 50 cc, pipeter 5 cc de la solution­
mère'à 1000 gammas/ cc et diluer au trait de jauge avec de
l'eau.

On a alors une solution à 100 gammas/cc de chrome
- Pipeter 1 cc de cette solution dans une fiole jaugée de 100 cc, .
.... et compléter au trait de jauge avec de l'eau - solution à

1 gamma/cc. Ces deux solutions doivent @tre préparées frai­
chement chaque jour.

- De la solution à 1 gamma/cc, pipeter da~s des tubes jaugés
àa10 cc 0,0 - 0,25 - 1,0 - 1,5 - 2,0 - 2,5 - 3,0 ~ 3,5 ­
4,0 - 5,0 cc et 0,5 -

- Ajouter 2 cc de la solution d'EDTA
- Puis 1 cc de la solution de diphénylcarbazide
- Diluer à 10 cc avec de l'eau,
- Bouch~r, agiter, laisser reposer 10 minutes
- L'échelle des standards est prête.
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PRINCIPE

III CUIVRE

••
Colorimétrie à la

Cuproîne
..:-~(D;:.~;:.·q;::L.u::::~::::·n:.=.;o;;,,;;1:;a<y<..;;;1_e;.....;:2...--=2...)__: '

... / ...
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Le cuivre réduit par le Chlorhydrate d'Hydroxylamine,
donne un complexe pourpre avec la cuproîne - de complexe est
extrait à l'alcool isoamylique -la solution doit être à pH
voisin de 7 -

REACTIFS
Cupro!no : Peser 200 mg dans becher, ajouter de l'alcool isoa­
mylique et chauffer au bain-marie pour dissoudre. Verser dans

une fiole jaugée de 1 litre et compléter au trait de jauge
avec de l'alcool isoamylique.

Chlorhydrate d'hydroxylamine : Solution aqueuse à 15 %
Acétate de Sodimn : Solution aqueuse à 20 %
Solution étalon de cUivre

4
: 2PGser 196 mg dG S04Cu 5H20 et com~

pIéter à 500 cc avec SO H , l N. - Cette solution contient
100 gammas/cc. Au moment de l'emploi, faire une solution à
5 gammas/cc par dilution dans de l'eau.

MODE OPERATOIRE
- Dans un creuset de silice ~ 35 mm, peser 0,50 g de sel séché

et tamisé à 120 mesh
- Opérer un grillage de 4 à 5 minutes, pour détruire les matières

organiques.
- Refroidir
- Ajouter 2,5 g de pyrosulfate de K en poudre (broyage préalable)
- Homogénéiser avec un agitateur
- Fondre à feu doux, puis à feu moyen pendant 10 minutes

IMPORTANT : Parfaire la fusion en promenant la flamme du bec
au-dessus de chaque creuset.

- Refroidir
- Reprendre par l'eau sur plaque chauffante
- Transvaser dans des tubes 20 x 200 jaugés à 20 cc, ajuster

au trait de jauge avec de l'eau .
- Homog,gnéiser par agitation . .
-Laisser décanter (il fàut bien deux heures)

Prélever une aliquote (2cc en général~ contenant au plus
5 gammas de cuivre et ajouter 1 cc d'une solution aqueuse de
Chlorhydrate d'Hydroxylamine à 15 %- Agiter.

Ajuster le pH de la solution à 4-5 à l'aide d'une solu­
tion aqueuse d'acétate de Sodium à 20 % - Agiter. (3cc~
(2 cc si sur 1 cc P.E.) - .

Ajouter ensuite exactement 1 cc d'une solution de cupro!ne
à 0,02 %dans l'alcool isoamylique et secouer énergiquement
pendant 1 minute •

. Comparer à étalons préparés de même.
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PREPARATION DE LA GA:::':-~B ~TALON '

A partir de la solution à 5 gammas/cc do .. cuivro? pipoter
dans une séxio do tubes 16 )( 160 les quantités suivantes ':
O?O ~ 0~1 ~ 0~2 0~3 - 0~4 - 0~5 - 0~6 ~ 0~8 - 1,~ cc corres­
pondant à 0,0 - 0~5 - 1~0 - 2~0 - 2~5 - 3,0 - 4~0 - 5,0 glliillaas
de cuivre. ,

Compléter à 3 cc avec de l'eau déminéralisée
Ajouter successivoment et on agitant après~ chaque addition

1 cc do solut1on dG Chlorhydrate d'Hydroxylaraine
- 2 èc li li d'acétate de Sodium
- 1 cc il li de' cuproîne
Agiter vigoureusement pendant 1 mi~ute

Laisser, décantor .
La glliDille ost prêto pour la lecture
La stabilité de cette ga@na est excellente~ la variation

de la teinte est inappréciable en 8 jours.

",
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NOLYBDENE
.~._._Lot.. ........ ~-"..<•• _

Colorimétrie au
Dithiol
~....,.......;;:;;.....;;;;;.--~.-----

ex-
PRINCIP~

Le molybdène forme, avec le dithiol un complexe vert
tractible dans l'acétate d'amyle.,

REACTIFS ,
Chlorhyd~~~e d'Hydro;ylillüine

Dissoudro 12,5 g de chlorhydrate d'hydroxylamine dans
·500 cc. de CLE 'ION. CettesolutiQn est stàble 15 jours.
Solution c1e.,1>it1l=!-..9J à 0.25 %dans l'acétate d'amyle

.. Dissoudre le contenu d'une ampoule de 1 granwe de dithiol
dans 200 cc d'acétato d'iosoamyle. Cette,sÇ>lution ne se con­
serve pas plus de 24 heurqs à l'abri de la lumière et à
température inférieure à 10°C ~ . .

L'addit~on de 1 cc d'açide thioglycolique améliore sa
stabilité.

Solution-étalon de molybdène (1002gamm~s&cc)
. Dissoudre 0,126 gr de l\lIo04Na , 2HZ: ans de l'eau démi­

néralisée. Compléter 500 cc -

lVJODE OPERATOIRE

269.../ ...

Peser 0,5 gralmaes de sol séché 'et tamisé à 120 mesh.
Introduire dans lm creuset de nickel, et ajouter 2~5 gr de
fondant suivant :
- 5 parties de COJ Na2
- 4 parties de C~Na

- 1 partie de N03Y . "

Homogénéiser avec ùue spatule de nickel,
Chauffer douceffient pendant' 5 minutes, pUis fortement pendànt
10 minutas, laisser refroidir,
Ajouter 7 cc d'eau
Laisser digérer et reprendre au bout de 48 heures.
Transvaser dans un tube 16 x 160 jaugé à 10 cc .
Ajuster au trait de jauge avec de l'eau de rinçage du creuset,
Porter 'à très douce ébullition pendànt 3 minutes de façon à

. homogénéiser ~a reprise de fusion.
Laisser refroidir et décanter.
Introduire LillO aliquote do 0,5 à 2 cc (,'3elon les teneurs

présumées) dans un tube 16 x 160 jaugé à 2 cc
Compléter au trait de avec de l'eau
Ajouter 2 cc d'une solution de chlorhydr.g.te d'hydroxylamine

dans cr N 10 II .
Ajouter ensuite 1 cc d'tille solution de dithiol dans l'acé­

tate d'àmylo.
Agiter pendant 15 secondes, 5 fois on 20 minutes.

Comparer à étalons.
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GAMf.:Œ-ETALON

II témoins contenant 0,0 - 0,2 ~ 0,4· ~ 0 9 6 - 0,8 -
1 90 .- 1,5 ~ 2 90 - 3 90 - 590 - 790 garnmas de molybdène sont
préparés selon le mode opératoire précédent à partir de deux
solutions de lllolybdato de sodium à 10 et à 1 gamma/cc prépa­
rées au .moment de l'emploi par dilution d'une solution -mère
à 100 ga~ûas/cc. Cos étalons sont stables 4 jours 9 cependant
on los renouvelle chaque' fois qu'il est nécessaire de refaire
une solution de dithiol.

PRODUI~S n~cEcL:?MRES POUR 1000 ANALYSES

Ditlliol . 1) 0 0 0 0 • 0 0 0 Q 0 • a _ .' • ~ • a •••••••• ct ••

Nitrate de Fotassiwn ....•.... n ••••••••

Acét;a-'cC! d r Isoaluyle 0 0 0 0 Q ct 0 0 0 0 0 Q 0 0 Q •• 0 ••

. Carboné.~,:l:;o de Sodiwn

ChlortlTo de Sodium
1 .250 grs

1 .000 grs

250 Il

50 Il

2.000 cc

1 .000 cc

5 grs

0,1?6 grs0.000.0 ••••••••• 0 ••

Chlorhydrate d'hydroxylamine .•.•. .•.•.
Acido chlorhydriquo 10 N .............•

rJIolybdate de Sodium

• 1
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V PLOMB

Colorimétrie ~ la .
: . Dithizone

PRINCIPE
La dithizone (diphenylthiocarbazone) forme un dithi­

zonate de plomb à pH 9,5 , en milieu Cyanuré -

l - ORGANISATION DU TRAVAIL, - ..
On dispose d'une equipe de 4 hommes
- un aide-chimiste chargé de la préparation des solutions,

la pûrification de la gamme et lectures.
- un man~uiateur chargé de la pesée, de l'établissement

des feuilles de lecture et de l'addition du tampon et de
la dithizone.

_0, ~aide~~~nipulateurchargé des autres opérations

un laveur de'vaisselle

par jour
Il semaine
Il mois

II - RE11DEMENT °

Cette équipe est susceptible du rendement suivant,
te-tenu des refaits et contrôles :

320 échantillons
1900 . il

7600 Il

comp-

III - ~1ATERIEL ET PRODUITS 1~CESSAIRES

Pour 3 mois de travail à cette cadence, soit 22.800 ana­
lyses, il faut prévoir
r.latériel : 16 portoirs de· fer'

35 " bois pour lecture
800 tubes à essais pour attaque 22 x 220 jaugés
à 50 cc
360 tubes de lecture 15 >< 160

4 bains marie
Produits 30 litres acide chlorhydrique, qualité courante

30 il Il nitrique
20 kg - Citrate trisodique

3 kg - Chlorhydrate d'hydroxylamine
20 gr. Dithizone

240 litres Chloroforme ( 60 litres suffisent si
la récupération est bien faite)

go litres Tétrachlorure de Carbone (25 litres
suffisent si la récupération est bien faite)

4 kg - Cyanure de Potassium
SOLUTION UTILISEES
HoI ) Qualités coürantes - faire un essai à blanc sur chaque nou­
N03H) velle bOQGeille (1 litre~1000 anàlyses)

NH3 au 1/2 - faire essai à blanc par bouteille (1 litre ----~
4000 analyses)
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TM-œON

a) Solution mère =

b) Solution di+ué~

2~400 kg ,Citrate trisodique
0~300 kg Chlorhydrate d'Hyd!oxylamine

3~600 - Eau
O~400 - NII} .

JG=0,500 de Solution mère
1~750 l - Eau
Quantité nécessaire solution de Cyanure
pour 40~ 5 g KCN

DITHIZOJ:.J~

a) Solution mère pour purification du tampon 0,250 gr dithi­
zone, 0,5 litres ~étrachlorure de carpone

b) Solution mere pOtIT réaction .
50 mg dithizone

. 500 cc Tétrachlorure de carbone .
Pour utilisation diluer 10 fois avec chloroforme

(-Ces deux sol.utions sont conservées au frigo)

CYANURE DE POTASSIUIJi .
- Dissoudre le contenu d'wl'flacon dans.1 litre d'eau
- Doser le KCN contenu

Pour cela'= prélever 50 cc de solution ~e KCN (à l'aide
d'une fiole jaugée) passer dans un ballon jaugé de 500 cc ­
compléter avec de l'eau - bien agiter.

Prélever 25 c} (ballon jaugé) diluer à 100 cc avec eau et
titrer par NO Ag N/10 on présence de quelques gouttes'd'une
solution à 10 %d'Iodure de Potassium, un louche opalin

. signale la fin de la réaction (précipitation d'Iodure d'ar­
gent) •

NITRATE

'7. •

2 KNC + NO:'>Ag-·-----:Jitt· (eN) 2 K Ag . + N03K
1 cm3 Nb3Ag N/10----~~13 mg KCN

D' M-WIONIUM
109 gr Nitrate d' AnlD:lOni um

66 gr Chlorure Il

Vol. 500 cc avec eau.

···/···272F 221

METHODE
0~5 gr pesés dans *-ubes jaugés à 50 cc ajouter (burette)
1 cc HCL et 1 ccNOJH (qualité courante) - attaquer 20 mn
au bain-marie bomillant- ajouter eau déminéralisée ·jusqu'au
trait de jauge et remettre 30 minutes au bain-marie bouillant
.;... faire refroidir, compléter au trait de jauge~ agiter~

laisser déposer. . _
. Pipeter5 cm3 de Solution dans ~ t~b~.~§ lecture a j outer

30,5 cc d'a~noniaque au 1/2, 7 cm dé tampon dilué et 5 cm
de dithizone pour réaction - agiter 30 secondes et comparer
à la gamme. . ..

CONFECTION DE LA Gi~}TIYIE

Qn part d'une Solution aqueuse de nitrate de plomb titrant
0,1 gril de Pb - (100 ~/cc)
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Op5
1 ,0
1 ,5
2,0
2 p 5
3,0
3,5
4,0
4,5

, .
o

Prélever 1 cm' de cette Solution et diluer à 100 cc ce qui'
donne une teneur de 1 ~/cc.

Dans' chacun des 10 tubes de la gamme p mettre Op5 cc de solu­
tion de nitrate - Chlorure d'Ammonium - puis les quantités
suivantes de liqueur de Pb à 1 Olcc =

1er tube Solution de Pb = 0 eau 5 cc lecture = 0
2eme Il Op 5 4,5
, eme " : 1 , 0 4
4eme " 1 , 5 , , 5
5eme il 2,0 3
6eme ," 2,5 2,5
7eme il 3 ~ a .2
Seme " ,,5 1 ,5
geme " 4,0 1

10eme" A,5 0,5
Le chiffre lu x 20 = Pb ppm

. En raison des variations importantes et fréquentes des teneurs
en Pb , on a pris l'habitude de préparer simultanément une gamme
"forte ll dont les teneurs sont doubles de celles décrites ci-dessus

'en prenant les mêmes volumes et en partant d'une solution plombeuse
à 2 Icc (1 cc de solution mere diluée à 50 cc) - les chiffres lus
sont doublés avant leur inscription sur la feuille de lecture.

PREPARATION
On prépare une solution mere qui per.mettra de faire 2500

,dosages (environ 1 semaine 1/2 de travail,à la cadence
normale) - POtU~ ce~a, on fait dissoudre dans 3 litres 600
d'eau, 2 kg 400 de Citrate trisodique et Op320 kg de '
Chlorhydrate d'Hydr~xylamine.

Après dissolution on ajuste le pH à 9p5 par addition
d'environ 0,400 litres d'ammoniaque.

PURIFICATION
1 - Traitement à la dithizone (pour éliminer toutes impuretés

régissant qvec la dithizone)
- On utilise une solution à Op5 gril de dithizone dans le

tétrachlorure de c~rbone.

- Dans le flacon de 10 litres en vinyle, où l'on a fabri­
qué le tampon p ajouter 60 cc de dithizone et 200 cc CCL4 ­
agiter fortement 5 minutes p décanter 'la phase 'organique qui
est devenue rouge violacée 1

-Recommencer l'opération jusqu'à ne plus avoir de colora­
tion rose de la dithizonc (qui conserve sa couleur verte) -
en général de~~ opérations suffisent.

2 - Traiten~nt a~chloroforme (pour éliminer la dithizone
pouvant rester du traitement précédent)

, . .
- ajouter 200' cc de chloroforme p bien agiter p décanter
- reco~nencerl'opération jusqu'à ce que le chloroforme

décanté soit absolument'incolore.
RErIlARf)UES

1 - Pour ces opérations le Tétrachlorure de Carbone et le
Chloroforme utilisés sont uniquement des produits de ré­
cupération (voir 8. ce chapitre) -
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2 - Le Chloroforme utilisé pour le dernier lavage (qui est
incolore) est mis de c8té, il servira au premier lavage
de la prochaine opération.

3 - Pour la commodité et la rapidité des opérations 9 les
décantations de phases organiques sont faites grossière­
ment - une petite partie de solution tampon est entrai­
née à chaquG fois lorsque la purification es~ terminée
les liqueu.rs de lavage sont longuement et soigneusement·
décantées ~ la partie aqueuse est mise de c8té et sera"
jointe au traitement de la prochaine solution mère. Les
phases organiques sont traitées en vue de la récupération
du CCL4 etCrrCL3.

RECUPERATION DES SOLVANTS ORGANIQUES
Chloroforme

On réuni-c, après une décantation grossière, le solvant
'contonu dans les tubes de lecture et les solutions de traite­

" ment récupérées après purification" du tampon.
Dans uno boule à décanter, on sépare soigneusement toute

trace de solution aqueuse et la phase organique est ensuite
distillée (sans précautions spéciales). .

La première portion de liquide distillé (50 cc environ)
n'est pas conservée - on distille ensuite les 9/10 du liquide.

, . "

.Tétrachlorure
Les jus provenant du 1er traitement du tampon en vue de

sa purification, sont réunis dans une bonbonne.

On leur ajoute 'environ 40 g de chaux par litre, agite
vivement et laisse reposer 4 heures.

On ajoute ensuite 70 cc par/d'acide sÛ1furique concentré,
agite et laiss~ reposer une nuit.

"On décante.ensuite la phase organique et la distille.
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PRINCIPE

' ..
(

par Colorimétrie à la
Dithizone

.
o

F 224

Cette méthode' est basée sur la formation du dithizonate
de zinc à pH 5 p5- en présence d'hyposulfite de Sodium pour éli­
miner les interféronces dues au cuivre et au plomb. L'apprécia­
tion des teneurs s'effectue par comparaison des teintes obtenues
aV0C celles d'tille gamme d'étalons.

MODE OPERATOIRE
1) Mise en solution .

. - ,eser et introduire dans un tube en pyrex 24 x 280 jaugé
'à 50 cm par un trait circulaire 0,5 g de sol préalablement
séché, broyé et tamisé à 120 Mesh., ' .
, - Ajouter dans chaque tube 1 cm3 â'acide 'chlorhydrique et
1 cm3 d'acide nitrique concentrés.

- Effectuer l'attaque au ,bain-marie bouillant pendant 30
minutes ,en milieu acide concentré p puis pendant 30 minutes en
milieu acide dilué après avoir amené le volume de la liqueur
acide sensiblement 'au trait de jauge avec de l'eau déminéralisée.

- L'attaque terminée, sortir les tubes du bain-marie;
laisser refroidir. ' '
, - Ajuster G;1,U trait de jauge avec de l'eau déminéralisée.
Homogénéiser par une rapide agitation.

- Laisser décanter au minimum 2 heures.,
, 2) Détermination des t~:rLGurs ,

- Introduire une prise aliquote de Op5 à 2 cm3, selon les
teneurs présumées p dans un tube en pyrex 18 x 180 (une liquew....
légèrement trouble ne gêne pas).

- Compléter le volume à 5 cm3 avec de l'acide chlorhydri­
que' 0,25 N.

" , _.......

Amener le pJ:I a- 5'" .' par addition de 5 cm) d'une solution
tampon contenant 60. 5 d'hyposulfite de 'sodium par litre.

- Aj outer 5 ',cm3 d'une solution dé dithizone à 0.002 c;b
dans le tétrachlorure de carbone. .

- Agiter 4 fois 20 secondes mécaniquement, en attendant
environ 20 secondes entre deux agitations successives.

- Comparer la coloration obtenue avec celle d'une gamme de
témoins échelonnée de 0 à 5

Entre 0 et 3 il est possible, avec une certaine habitude,
dévaluer 2/10 •

3) Sensibilité et reproductibilité
. La sensibilité. maximum dans ces conditions est de 10 ppm.
~ntre 50 et 500 ppm, la reproductibilité est de l'ordre de
- 12 %. . .

4) Gamme d'étalons
10 témoins, contenant 0'- Op5 - 1 -.1,5 - 2 - 2,5 - 3 ­
),5 - 4 et 5 de zinc sont préparés selon le même mode
opératOire à partir d'une solution contenant 1 cm3 ~:.i~~~'
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Ces étalons sont stables 6 heures si J-'on prend soin

,de ne pas les exposer directement à la ,'lwnière solaire.

"SOLUTIONS ET REACTr0'S UTILISES
Solution taITl;I?.à"n -

- Dissoudre dans 8~5 l.d'eau déminéralisée:
- 1500 g d'acétate de sodium à 3 molécules d'eau.

600 g d'hyposulfite de sodiwn à 5 molécules d'eau.
40 g de chlorhydrate d'hydroxylamine., '

,
- Ptrrifier par ag~tation mécanique avec, une solution de

dithizone dans le tétrachlorure de carbone 9 concentrée d'abord,
diluée ensuite 9 jusqu'à non réactivité des éléments réagis­
sant avec la di~hizone à ce pH (595 - 6).

- Siphonner la phase organique
- Stocker dans des flacons de polyéthylène de 10' 1.

Solutions de dithizone
La solution utIlisée à 0 ~ 002 %est préparée j ournel­

lement par dilution avec du tétrachlorure de carbone d'une
solution-mère à 0 9 01 0 ~b dans' le chloroforme 9 cette dernière
est stable :3 ~i. "4- jours si l'on prend la p:récal1tion de la
conserver dans un endroit frais et à l'abri de la lumière.
Elle est préparée par disso,ution de 0 9 05 g de dith;i.zone .
dans le chloroforme (500 cm ).
Solutions-étalons de zinc

. Peser et dissoudre 2 9 084 g qe chlorure de zinc dans
un minimwn d'acide chlorhydrique cqncentré. Compléter à
1000 cm3 avec de l'acide chlorhydrique 0 9 25 N. Cette solution
est à 1000 ~/cc. Elle est stable plusieu..rs mois. .

A partir de cette solution préparer 100 èc d'une so­
lution à 100 ~/cc par dilution avec de l'acide chlorhydrique
0 9 25 N. En analyse continue, elle est ,utilisée jusqu'à
épuisement. .

Chaque semaine préparer 100 cç d'une ~olut;i.on à
1 ~/cc p~ dilution de la précédente avec de l'acide
chlorhydrique 0,25 N•
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VII BORE

Matériel

III-MODE OPERATOIRE

. .
. ._--------..,..:.--------------_.••

Co16riL~étrie à la
Dianthrimide

l - PRINCIPE

Le Bore dOlli1e, avec la dianthrimide, en milieu acide sul­
~urique concentré une coloration vert à bleu foncé selon les
concentrations -

Méthode valable pour des quantités de l'ordre de 0 à 5 ~
dans la prise d'essai soit, dans les conditions du mode opé­
ratoire indiqué 0 à 0,5 mg/l dans les eaux et 0 à 250 ppm

..' dans les sols - .

INTERFERENCES
L'interférence là plus importante est celle des nitrates

qui pertube. considérableaent le dosage, il est nécessaire de
détruire les nitrates par réduction au chlorhydrate d'hY3ro­
xylamine à raison de 300 mg de chlorhydrate par mg de NO ­
présent dans la prise d'essai -

11- PRODUITS ET ~~TERIEL rŒCES8AIRES
N.B. En raison de, la présence de B dans les verres

(pyrex-ën pa~ticulier) il faut opérer le plus possible en ré-
cipients de Silice ou de verre blanc - .
Le fait de travaille:ren milieu sulfurique concentré nécessit'e
de conserver toutes les solutions (essais et réactifs en des­
sicateur - on utilise 1illiquement de l'eau permutée.

Produits _ Acide chlorhydrique 0,1 N
Acide sulfurique concentré

- Eau de chaux fraichement.préparée
- Dianthrimide

a) solution-mère = 400 mg de dianthrimide
dans 100 cc d'acide sulfurique (conser­
ver au réfrigérateur)

b) solution d'utilisation .
5 cc de SOlution-mère dilués avec 95 cc
d'acide sulfurique concentré - dilution
à effectuer le jj.O~ ~dq ")1:.1 cnploi.

- Chlorhydrate d'hydroxylamine·

18 creusets de Silice 6'REfùe haute de 30 cc
(pour séries de 10 éch---) ou 28 pour séries
. . de 20

- Il faut avant tout vérifier la présence de ni­
trates et los d0ser si nécessaire - ajouter
à la série d'échantillons un"blanc".

F 237

'~ .. PeB'e"~1 00 mg de sol dans un creuset
- Ajouter 10 cc d'acide chlorhydr~quo

doucement sur bain sable (50 à 60~)

de Silice
0,1 N ct chauffer
durant 20 minutes -
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de B

...

creusets de silice dans lesquels on a
ci-dessous de solut~on étalon à 1 ~/cc

on' ,
de sol-- à 1 ~/cc + 10 cc eau permutée

: + 9,5
+ 9
+ 8
+ 7
+ 6
+ 5

- Neutraliser eu,ajoutant goutte à goutte de l'eau do chaux en
présence ~e phénolphtaléine eor~lC indicateur - .
Lorsque la. teinte rose est obtenue, passer en fiole jaugé 'de
50 cc , compléter avec de l'eau permutée, bien' agiter -,
Prélever une aliquoto de 10 cc (20 mg d'échantillon) dans un
creuset de Silice -

Préparation de la gamme
- Ajouter à la série 7

placér les quantités

creuset 0 = 0 cc
0,5 = 0,5
1 = 1,0
2 = 2,0
3 = 3,0
4 = 4,0
5 = 5,0

Verser/~fi~~ue creuset' (échons , blanc, et gamme) 2 'èc d'eau
de chaux -

En présence de n~trates

Ajouter dans tous los creusets la quantité de chlorhydrate d'hy­
droxylamine nécessaire à la destr~ction des nitrates dans l'é­
chantillon 13 plus chargé - à raison de 300 mg de chlorhydrate
par mg de NO présent - ajoutor de l'cau de chaux jusqu'à '
neutral~sation (faire des essais à la touche sur papier pH) -

Dans tous les cas (présence ou absence de nitrates)
- Aller à sec sous éfiradiatour ,

En cas de présence do nitrates (adjonction de chlorhydrate d'hydro­
xylamine) ou de teneurs élevées en matières or aui ues, placer en­
suite durant 15 mi?utes dàns un our a moufleregle a 300 0 -

- Laisser refroidir, puis ajouter 5 cc de solution diluée de/
dianthrimide - placer al~rs les creusets dàns une étuve réglée à
90o~·c durant 3 heures .

- Au sortir de l'étuve diluer avec 5'cc d'acide sulfurique con­
centré, bien agiter avec un fort agitateur et laiss~r refroidir
dans un dessicateur - veiller à ne pas remuer le dessioateur afin
d'obtenir une bonne décantation du résidu - si on n'obtenait pas une
solution parfaitement lim]ide centrifuger 5 minutes à 4000 tours/mi-
nute - . .. .

, ", ..• "T Prélever le liquide clair et effectuer la colorimétrie à '
620 m/u - ou évaluer les couleurs à l'oeil, dans de petits tubeS à
essai -
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VIII! Ni

!
.!
! colorimétrie à
! l'~ - furildioxime
!

PRINCIPE
Colorimétrie de 'la teinte jaune que donne le nickel avec

lr~ -furildioxime en solution benzène.
Le cuivre interfère lorsque sa teneur est plus de 30 fois

supérieure à celle du nickel. En-dessous de ce rapport on peut
le négliger.

Le Fe++ gènerait mais llattaque ~u bisulfate le transfo~­
me en Fe+++. Toutefois lorsque la matière organique présente
est trop importante, il faut l'éliminer soit par calcination,
soit par attaque à l'eau régale.

,
PRODUITS ET MATERIEL f\~CESSAIRES POUR 1000 DOSAGES

2 l acide chlorhydrique
2 l ammoniaque
4 g ~ -furiïdioxime
6 l benzène cristallisable

0,1501 alcool absolu
1 g poudre de nickel pur

1,5 Kg bisulfate de potassium fondu
400 tubes'à essai de 25 x 250 mm
200 tubes· à essai de 18 x 180 avec bouchons polyéthylène

2 burettes de 50 cc au 1/10e
1 burette de 10 cc au 1/20e
2 pipettes de 2 cc

PREPARATION DES SOLUTION~

!~!~~_~h!~~~~~E!g~~~~

Mélanger 40 cc diacide chlorhydrique avec 400 cc d1eau
permutée.

§~!~!i~!!_!~E~E;

Dissoudre 20 g de citrate tri-ammohique dans 200 cc envi­
ron d1eau permutée, passer en fiole jaugée de 1 l, ajouter
130 cc d1ammoniaque, compléter le'volume au trait de jauge avec
de l'eau permutée. Bien agiter et vérifier le pH qui doit être
compris entre 9 et 10,3. Conserver en flacon d~ plastique.
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Solution d'~ -furildioxime
-------------------------~, Peser 300 n:g d' 0( "':'furildioxime dans un bécher de 50 cc.
Dissoudre par 10 cc d'alcool éthylique absolu que l'on ajou­
te par petites fractions. A chaque fois, agiter et verser l~

solution dans une ~iole jaugée de 100 cc que l'on rebouche
soigneusement à chaque fois. Quand la dissolution est termi­
née, compléter au trait de jauge avec du benzène. Cette solu­
tion peut ~tre conservée une semaine. La teinte jaune qui se
développe à la longue ne gêne 'pas.

§2!~~!2~~~~!2~_~~_~!s~~1_~_lQQ1CLss

, Dissoudre 50 mg de nickel en poudre dans 10 cc'd'acide
nitrique à 25 %. Passer en fiole jaugée de 500 cc. Complé­
ter au trait ,de jauge avec de l'eau permutée. Bien agiter.

GAMME D'ETALONNAGE
A préparer chaque jour avant,l'addition d'D<.-furildioxime

dans les écha~tillons.

Préparer ~e solution à 5 t / cc de Ni : pipeter 5 cc de
solutibn étaion à 100i/cc, les placer dans une fiole jaugée
de 100 cc. Compléter au trait de jauge avec dé l'eau permu­
tée. Bien agiter.

Prendre 10 tubes à essai de 18 x 180, renfermant chacun
,5 cc de solution tamponIJ;lesurée avec une,burette graduée au
1/20. Ajouter dans chacun les quantités suivantes de solution
à 5 t / cc de Ni.

TENEUR SOLUTIONor/cc) A 5a(cc
de 'N1. ,( cc)

,0 0
0,5 0,1
1,0 0,2

1,5 0,3
2,0 '0; 4
2,5 0,5
3,0 0,6

3,5 0;7
4,0 0,8
5,0 1,0

En même temps que dans les échantillons, .
aj outer 1 cc de solution dl ri.. -furildioxime
et agiter vigoureusement 2'minutes.
Le zéro doit être incolore, les autres
ont des teintes jaunes croissantes de la
phase organique.
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Ni (ppm) =

..1

MODE OPERATOIRE

Peser 0,2 g d'échantillon dans un tube à essai de 25 x 250.
- Calciner SUI bec de gaz en tenant très incliné 'jusqu'à dis­

parition des matières organiques.
- Ajouter 1 g de bisulfate de potassium (préalablement réduit

en poudre) mesuré avec un godet en plastique.

Chauffer sur bec de gaz jusqu'à obtenir une fusion tranquil­
le et la poursuivre ennore 2 minutes.

'- Laisser refroidir en tO~1rnant le tube de façon à obtenir un
mince dépôt sur les parois.

- Ajouter alors 5 cc d'acide chlorhydrique N (mesurés à ~a
burette) •

- Chauffer légèrement en bain marie, jusqu'à ·la dissolution
complète du culot.

- Bien agiter, ~aisser refroidir.
Préparer des tubes à essai .18 x 180 numérotés et garnis de
5 cc de solution tampon.
Pipeter 2 cc de solution d'attaque et les placer dans les
tubes à essai préparés •

- Ajouter, avec une burette graduée au 1/10e, 1 cc de solution
d1d -furildioxime. Boucher les tubes.

- Agiter vigoureusement 2 minutes.

Comparer la teinte jaune de la phase organique à celle de
la gamme.
Si la teinte était trop forte, ajouter 1 cc ou plus de ben­
zène exactement mesurés, agiter, puis comparer à nouveau.

CALCULS
Lecture (t/cc) x yolume d'attaque x Volume phase organique

Prise d'essai en g x Volume aliquote en cc

dans les conditions habituelles-------------------------------
Ni (ppm) = Lecture (t/cc) x 12,5
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IX

,
Sb !

!
!

colorimétrie à la '
rhodamine B . !

!

PRINCIPE
Colorimétrie du complexe rouge, extractible àu benzène,

.que donne la rhodamine B avec l'antimoine.

PRODUITS ET MATERIEL NECEf?SAIRES POUR 1000 DOSAGES
20 l acide chlorhydrique

·1 l acide nitrique
1,5 l benzène

25 g chlorhydrate d'hydroxylamine
1 g rhodamine B

250 cc hypochlorite de potassium
25 g tartrate double de potassiup et d'antimoine

400 tubes à essai 25 x 250, Jaugés à 20 cc
200 tubes à essai 18 x 180 bouchés polyéth~lène

1 burette de 50 cc au 1/10e
1 burette de 25 cc au 1/10e
2 burettes de 25 cc au 1/20e

GAMME D'ETALONNAGE
A préparer journellement stable 2 heures.

- Préparer une solution à 5 ~/cc de Sb :
prélever très exactement 1 cc de solution étalon, passer
en fiole jaugée de 100 cc, aj~uter"HCl 6 N pour compléter"
au trait ~e jauge. Bien agiter.

- Préparer 9 tubes à essai de 18 x 180.
- Ajouter, aans l'ordre, les solutions suivantes :
TENEUR HCl SOLUTION Hypo-
('t/cc) 6 N· A 5 't /cc chlorite à

(cG Sb (cc) 10 (cc)

0 5 0 0,2
0,5 5 0,1 0,2 La réduction et le
1,0 5 0,2 0,2 développement de"la
1,5 5 0,3 0,2 coloratiori sont en-
2,0 5 0,4 Agiter 0,2 suite effectués en
2,5 5 0,5 1 minute 0,2 m~me temps' que· les
3,0 5 0,6' 0,2 échantillons.
4,0 5 0,8 0,2 (voir mode opératoi-
5,0 5 1,0 0,2 re nO 7).
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PREPARATION DES SOLUTIONS

!QIQ:m_Q~Q~g!Q![ê..:.~_N

Diluer 500 cc d'acide concentré (D = 1,18) ou 600 cc
d'acide D = 1,16, avec de l'eau permùtée, compléter le volu­
me à 1000cc.

Qg§QillITJ2E41:;§_~.:rrmEQm~jI~~_!_l_~
:Peser.2 g de chlorhydrate d *hydroxyiamine dans un bécher .

de 100:cc, dissoudre par quelques cc d'eau permutée, passer en
fiole jaugée de 100 cc, ajouter 9 cc d'acide chlorhydrique con~

centré, compJ,.éter au trait de jauge avec de l'eau permutée.
Bien agiter.

RHODAMINE B A 0 05 %_______________L _

Peser 100 mg de rhodamine B dans un petit bécher, faire
. dissoudre dans acide chlorhydrique <"::!.. 2 N (acide 6 N préparé ci-' .
dessus dilué 3 fois), passer en fble jaugée de 200 cc, cbmplé­
ter au trait de j auge avec HCl ~ 2 N.·

êQ~Q1:IQN_;§1:~QN_J2~~]~~iQf~~_!_1_!~22

Peser 2,780 g de tartrate double ~e potassium et d'an­
timoine~ faire dissoudre daps l'acide éhlorhydrique~6 N, pas­
ser en fiole jaugée de 1 l et compléter le volume avec HC1~6 N.
Cette solution est très stable.

SOLUTION D'HYPOCflliORITE DE POTASSI~I A 1° (à faiTe journel~
-------~--------------~------------------ lement)

Prélever 10 cc d'hypoch~orite à 100 (solution du com­
merce). Passer eh fiole jaugée de 100 cc et compléter au
trait de jauge avec de l'eau permutée.

F 616
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Sb (ppm) =

MODE OPERATOIRE
1- Peser 0,5 g d'échantillon dans des tubes à essai de 25 x 250,

jaugés à 20 cc.
2- Ajouter 5 cc diacide chlorhydrique concentré et 0,5 cc

d'acide nitrique 'concentré.
3- Attaquer dans bain-marie bouillant, durant 30 minutes en

agitant toutes les 10 minutes.
4- Après attaque, retirer du bain-marie, laisser refroidir,

puis compléter le volume au trait de jauge avec HCl ~ 6 N.
Bien agiter, laisser reposer jusqu'à complète décantation.

5- Préparer une série de tubes à essai de 18 x 180 (avec bou­
chons polyéthylène) numérotés. Mesurer dans chacun 6 cc
d l HC106 N.

6- Prélever, avec une pipette, 2 cc dé solution d'attaque et
les placer dans les tubes. à essai préparés en 5.

7-'Aligner sur la paillasse: - lès tubes de la gamme d'étalon­
nage

- les tubes des échantillonsPréparer 3 burettes :
- une burette de 25 cc graduée au 1/10, remplie de la

solution de chlorhyd.rate d Ihydroxylamine '
- une burette?de 25 cc au 1/20, garnie de rhodamine B
- une burette de 25 cc au 1/20, garnie de benzène

8- Ajouter d~s tous les tubes 0,5 cc de chlorhydrate d'hydro­
xylamine. Agiter. Laisser reposer 3 minutes.

9- Ajouter 1,5 cc de rhodamine B. Bien agiter.
10- Ajouter 1 cc de benzène. Boucher les 'tubes. Agiter vigou-

reusement 1 minute.
Comparer la coloration rouge framboise de la phase organique
avec celles de la gamme d'étalonnage. En cas de coloration
trop forte on peut ajouter un ou plusieurs cc de benzène pour
diluer la phase organique.

CALCULS

Lecture t/cc x Vol~e d'attaque x Volume phase organique

Prise dressai en g x Volume aliquote en cc

Dans les conditions habituelles:-------------------.-__ ....__........._---
Sb (ppm) =
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colorimétrie à la Gnlleine !
(méthode Bnrbelet) !

!
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PRINCIPE
En chauffant au rouge sombre (450 0 ) l'échantillon m~lan­

gé à de l'iodure d'ammonium, l'iodure stannique formé (1 Sn)
se sublime et est condensé sur la paroi froide du tube à es­
sai_où a lieu l'opération. Cet iodure est redissous et on
effectue la colorimétrie à la Galléine (pyrogallol phtaléine
4 - 5, dihydroxyfluorescéine)~

PREPARATION DES SOLUTIONS

!~!~~_~~~~~~~~!~~~_!_~~~_!~~!~~21
Mesurer 50 cc d'acide chlorhydrique, les passer dans un

ballon jaugé de 500 cc~ Ajouter 250 cc d'eau permutée, puis
compléter au trait de jauge avec de l'alcool éthylique pur.

~~!~~!2~_~~E2~_Eg_gL1

Dans 3 béchers de 250 cc, peser :
nO 1 : 50 g d'acide monochloracétique
nO 2 -! 50 g de monochloracétate de sodium
nO 3 : 25 g de -chlorhydrate d'hynroxylamine

Ajouter 100 cc d'eau permutée dans chacun et faire dissou-
dre.

Mé~anger les solutions des béchers nO 1 et 2. Quand le
mélange est refroidi, le passer en fiole jaugée de 1000 cc,
ajouter le contenu du bécher nO 3 et compléter au trait de jau­
ge avec de l'eau permutée~ Passer en flacon de verre jaune.
Cette solution est ëonservée au frigo, elle est stable une
semaine.

ê2!~~!~~~~_~~!!éi~~
Peser 10 mg de galléine dans un bécher oontenant 100 cc

-d'alcool éthylique pur~ Tiédir au bain-marie (50°). Lais­
ser refroidir la solution saturée. Filtrer dans une fiole
jaugée de 200 cc, compléter au trait de jauge avec de l'alcool
éthylique pur.

§2!~~!2~_~~~~~_~~~~~!!!_~_1_!€iLS2 t'· t db'
Peser 100 mg d'etain pur enpas llles. At aquer ans un e-

cher de 100 cc forme haute par 10 oc d'acide chlorhydrique concen­
tré. Ajouter ensuite 10 cc d' eau permuté~ puis, par petites frac­
tio~s et en agitant 0,5 g de bromate de potassium. Chauffer jus­
qu'à décoloration complète. Passer en fiole jaugée de 100 cc et
compléter au trait de jauge avec de l'eau permutée.



GAMME D'ETALONNAGE
- Préparer une solution à 5 6/CC de Sn :

pipeter très exactement 0,5 cc de solution étalon à 1 mgicc.
passer en fiole ja~ée de" 100 cc. Compléter au trait de jau­

,ge avec HCl N dans llalè~ol.

- Préparer une série de 8 tubes à essai, bouchés, de 18 x 180,
jaugés à 10 cc. Ajouter, dans llordre :

TENEUR SOLUTION SOLUTION
«f/cc) Sn 5'lfjcc TM!lJ?Olif

(cc) (cc)

o
0,5
1,0
1,5
2,0
3,0
4,0
5,0

o
0,1
0,2
0,3
0,4
0,6
0,8
1,0

0,4
0,4
0,8
1,2
1,6
2,4
3,2
4,0

Compléter au trait de jauge avec de
11 eau permutée.'
Bien agi,ter •

Ajouter dans chaque tube 1 cc de'
solution de Galléine. Agiter 30 sèc.
Laisser reposer 15 minutes.
Cette gamme est stable 6 heures.

:r.TODE OPERATOIRE
- Dans un tube à essai de 18 x 180, peser 0,2 g dléchantillon.

Ajouter 0,5 g dliodure d'~nmonium broyé. Bien mélanger par
rotation du tube.
En tenant le tube très incliné, chauffer doucement sur une pe­
tite flamme le fond du tube contenant le mélange. La partie
supérieure du tube reste froide, il ne doit pas se dégager de
fumées. Après quelques minutes, augmenter le chauffage du bas
du tube jUElqu r à atteindre le rouge sombre. Maintenir 15 minu-
tes à cette température. .

- Laisser refroidir.
- Ajouter 5cc d'acide chlorhydrique N dans l'alcool, boucher et

laisser décanter.
Pipeter 1 cc de solution claire et lesplacer dans des tubes'à
essai de 18 x 180, jaugés à 10 cc.

- Ajouter 4 cc de solution tampon.

- Chauffer doucement jusqu1à décoloration complète. La solu-
tion doit alors être parfaitement limpide et incolore.
Compléter au trait de jauge avec de lleau permutée, bien agi~er

Ajouter 1 cc de solution de Galléine.

Agiter vigoureusement 30 secondes.
Laisser reposer..15 minutes avant de comparer les teintes obte-"
nues à celles de la gamme d'étalonnage.

F 619
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XI
!

As !
!
!

Déplacement d'ASH3 et, !
examen des taches obte- !
nues sur papier au HgCl2 1

!

F 620

PRINCIPE
L'arsenic est amené sous forme de As205, puis réduit par

l 'hydrogène naissant. L'hydrogène arsénié formé pass~"'ffur un
papier imprégné de chlorure mercurique en donnant une tache
jaune bryn à brun, mélange des composé ASH(HgCI)2 (jaune) et
As(HgCI)5 (brun).

MISE EN SOLUTION
Diverses attaques sont utilisées :

Y~~~1ê:~
Déterminer l'humidité à 100°. Prélever 50 g de matière,

mettre à digérer avec la quantité nécessaire d'eau (N03H à 2
ou 2,5 %) pour recouvrir la substance.
On peut : soit chauffer à 80 - 90° dans un vase couvert et
maintenir ensuite 3 ou 4 heures à 60 - 70°,

soit lfrisser en contact 24 heures au moins à froid.
Le premier procédé est préférable.
Prélever une partie de la liqueur "de décoction (100 cc par exem­
ple sur 1 1) et la chauffer jusqu'à fumées blanches avec 15 à
20 cc de S04H2 à 66°B + 2 à 3 cc de N03H.
Quand la masse noircit, on ajoute quelques gouttes de NQ~H à
plusieurs reprises jusqu'à ce que le produit ne fonce plus.
Laisser refroidir à 100°, ajouter un peu d'eau froide avec pré­
cautions, l'ébullitio~ produit un dégagement de vapeurs nitreu­
ses.
Concentrer et recommencer l'opération jusqu'à disparition de
l'odeur nitreuse.
Matières animales-----------------

L'attaque se fait sur 2 à 5 g avec S04H2 et N03H concentrés.
Il faut des quantités assez importantes de ce dernier, en plu­
sieurs additions et l'élimination des produits nitreux est assez
longue. " Toutefois l'appareil de Pien permet des attaques de .
matières animales en utilisant peu dIacides: l'échantillon est
attaqué dans un petit ballon par de petites fractions d'acides~

Les vapeurs dégagées sont condensées et remises en attaque de
temps à autre, par le jeu èL 1 un robinet.

Eaux----
Opérer"sur 100 cc, concentrer avec s04n2 à 66° B (20 cc).

Si la liqueur brunit, ajouter quelques gouttes d'acide nitrique.
En chasser l'excès comme précédemment.

28 ?
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~2!:!:~~
Attaquer 2 g (séchés à 100°) par 20 cc d'N03H puis par

S04H2. Diluer; faire volume à 200 ou 250 cc. Mélanger; laisser
décanter et prélever une quantité pouvant renfermer de 0;02 à
'0;2 mg d'As. .
Dans l'essai, si le rés:.ltat est en dehors de ces limites, recom­
mencer sur un volume plus f".i.ible _ .

Quelle que soit la 8ubstance attaquée, la liqueur "résultant
de l'attaque nitro-sulftu~ique est placée dans un flacon d'atta­
què d'un appareil de ~Iarsch avec 8 à 10 g de Zn pür et quelques
cc dl S04H2 pur.· .

A la sor~ie de l'appareil, l'on place une bande de papier
imbibé d'HgCl (voir fabrication plus loin). Lorsque la réac-
tion est terminée, comparer la tache obtenue à une gamme. ..

PREPARATION DES PAPIERS_ ET DE LA G.Ar·~1E

Imbiber des feuilles de papier filtre d'une solution al­
coolique à 4 %d 1HgC12_ Sécher sans dépasser 50°. Fair~ ensui­
te divers essais en po~rtant d'une solution connue d'As20) dans
de 1 "eau sulfuriClue de façon à obtenir les quantités 0,01 mg,
0,03 - 0,06 - 0,10 mg etc •••
Conserver cette gamme à l'abri de la ~umière.

REMARQUES
1- Procéder toujours dans les mêmes conditions acides, dilutions,

etc •••.
2- La présence de produits nitreux doit être absolument évitée,

elle empêcherait la formation d 1AsH3.
3- Il Y a lieu de plonger la fialé d1attaque dans de l'eau froi­

de pour éviter la formation d l S02 puis H~S Clui s'oppose à la
constituti~n d ' AsH3 et donne As2S3.

4- Entourer le tube de papier réactif de clinquant ou carton pour
éviter llaction de la lundère sur HgC12.

5- Faire toujours lli~ essai à blanc avec mise en oeuvre de tous
les réactifs afin de slassurer qu'ils ne contiennent pas dlAs.

6- Si le produit examiné contient du fer Fe(OH)3 des produits
nitreux entrainent de l'As.

7- ~ployer pour le papier réactif la même qualité de papier à
pores très fins, sinon, selon la texture, les taches sont
plus ou moins longues, pour un même résultat.

8- Pour régulariser le dégagement d ' As 2H3 on peut placer au con­
tact du zinc, illl fil de platine.

9- On peut augmenter ln coloration des taches en trempant, après
qu'elles sont formé~s, le papier dans une solution d'iodure
de potassium à 10 %.

F 621
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REACTIONS DU DOSAGE.. ..
As20 5 + 16 H --'? 2 AsH' + l) H20

2 C12Hg + AaR' --, ASH{HgCl)2 + 2 HCl
papier jaune

3 C12Hg
.

Asé1 As (HgCl)3+ ---+ + '3 Hel

.' ., ,.
c- -- -

o -.
o .-

1;;. rei/ Je Ma...sh
(~efer. pvit/<.p/t)

1 1
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XII ! V

!
!
! colorimétrie à la
! 3-3' diméthylnaphtidine
1..

PRINCIPE
Colorimétrie du complexe rose violet que. donne ~e vanadium

avec la 3-3' diméthylnaphtidine. Le chrome interfère, on le sé­
paré par extraêtion du vanadium sous forme d'oxinate, par le
chloroforme.

PRODUITS ET MATERIEL NECESSAIRES POUR 1000 DETERMINATIONS
(par séries de 20 échantillons)

5 kg soude càustique
2 kg acétate de sodium cristallisé (3 H20)
71 acide acétique
9 l chloroforme

0,2 kg oxine (hydroxy-8-quinoléine)
1,5 kg carbonate de sodium anhydre

4 1 acide phosphorique
1 g métavanadate de sodium
2 g de 3-3' diméthylnaphtidine

50 creusets de nickel W30 mm
80 tubes à essai 18 x 180 jaugés à 10 cc, bouchés
40 tubes à essai 18 x 180 jaugés à 20 cc, bouchés
25 ampoules à décanter ~e 50 cc

2 pipette jaugées de 10 cc.

PREPARATION DES SOLUTTONS

~§g!E~!!_ê:~~!!g~~

Peser 200 g d'acétate de sodium, faire dissoudre à l'eau,
ajouter 100 cc d'acide acétique, compléter le volume à 1 litre
avec de l'cau bidistilléc.
Oxine
-----Peser 20 g d'oxine, fuire dissoudre dans du chloroforme,
compléter ~ volume à 1 litre avec du chloroforme.

Q!ê~!~~§Eg!!~!!!~
Peser 100 mg de 3-3' diméthylnaphtidine, faire dissoudre

dans l'acide acétique, compléter le volume à 100 cc avec de l'aci-
de acétique. .

ê~!~!~~!!_~!~~~_~~_~~~~~!~_~_l_~L~~_~~_Y
Solution mère: peser 0,239 g de m6tavanadate de sodium (séché à
T050 J,-faire-dissoudre à l'eau bidistillée, passer en fiole de 100cc
et compléter au trait de jauge ~vec eau bidistillée~ Bien agiter.

:29 1)



So!u~i~n_à_5_ LCE de V: Prélever très exactement 1 cc de solu­
~ion à 1 mg/cc de V,-passer en fiole jaugée de 200 cc, compléter
au trait de jauge avec de l'eau bidistillée.

MODE OPERATOIRE

1=_!!~~9.~~:, t .Peser 0,5 g d'echantillon dans un cre~se de nickel~ Ajoù-
ter 2,5 g de soude caustique en pastilles. Chauffer,: avec précau­
tions jusqu'à fusion tranquille. Laisser bien refroidir, ajouter
environ 10 cc d'eau bidistillée. Quand la dissolution est termi­
née, passer en tubes à essai jaugés à 10 cc. Ajouter l'eau de
rinçage et compléter au trait de jauge avec de l'eau bidistillée.
Boucher, bien agiter. Laisser reposer.
2- Extraction :
=-prpë~ër-1Ô-cc de solution claire, passer en ampoule à décanter 50cc
- Ajouter 5 cc de tampon acétique, puis 2,5 cc d'acide acétique et

5 cc de solution dIoxine. , .
- Boucher, agiter énergiquement pendant 1 minute. Laisser reposer.
- Soutirer, par le robinet, la phase organique, la récupérer dans

un creuset de platine et évaporer sous épiradiateur .(hotte bien
ventilée) .
Ajouter 0,5 g de carbonate de soude anhydre et fondre sur bec
de gaz.
Laisser refroidir en agitant de façon à obtenir une mince cou­
che de produit fondu~

- Reprendre par 5 cc d'eau~ . Faire dissoudre sur bain sable et
passer en tube à essai jaugé à 10 cc. Compléter au trait de
jauge 0 Bien agiter.

2=_~mm~~!êJ:Q..n.: :
- Preparer 9 tubes jaugés à 20 cc~ Placer dans chacun les quan­

tités suivantes de solution à 5'6" /cc de V :
o - 0,1 - 0,2 - 0,3 - 0,4 - 0,5 - 0,6 - 0,8 - 1 cc

. 4=_~§Y~1QEE~ê~~~_~~_1~-2~Q~~tiQ~ :
- Préparer des tubes jauges a 20 cc, numérotés •.
- Placer dans chacun 1 cc de la solution de reprise des échan-

tillons.
Dans les tubes d'échantillons et les tubes de;la gamme, ajouter
2,5 cc d'acide phosphorique concentré. Compléter au trait de
jauge avec de l'eau bidistillée. Bien agiter. Ajouter 1 cc de
diméthylnaphtidine. Bien agiter. Attendre 10 minutes et com­
parer les échantillons à la gamme. Les colorations sont stables
une heure environ.
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QUATRIEl\iE PARTIE

LES SOLUTIONS TITREES

GENER...l\LITES
CHAPITRE'I • Acides'.
CHAPITRE II ': Alcalino-terreux
CHAPITRE III 0 Azote'.
CHAPITRE IV · Chlore'.
CHAPITRE V • Complexométri e'.
CHAPITRE VI Métaux
CHAPITRE VII 0 Oxydo-réducteurs'.
CHAl'ITRE VIII • Phosphore•

Silice
Sulfates
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GENERALITES SUR LA PREPARATION DES SOLUTIONS TITREES

La préparation des solutions titrées est évidemment l':6b'Jet
de très grands soins puisque la valeur des résultats dépend en
très grande partie de leur exactitude.

Lorsqu'il s'agit de corps stables (bichromate de' potassium,
EDTA, métaux, etc ••• ) nous les confectionnons entièrement. '

Lorsqu'il s'agit de corps dont la teneur est imprécise (aci­
de sulfurique, ou chlorhydrique etc ••• ) nous utilisons généra­
lement des ampoules renfermant des quantités exactes (Titrisol,
Fixanal, etc ••• ) mais nous indiquons tout de même le mode de
préparation, car on ne dispose 'pas toujours de ce matériel.

De toute f.açon, quelque soit le mode de préparation, les
solutions obtenues sont toujours vérifiées. Elles portent une
étiquette précisant : - le titre

- la date de préparation
~ un numéro

Ce numéro permet de retrouver sur le ilcahier des solutions titrées"
les vérifications qui ont été effectuées.

De plus, les nouvelles solutions sont toujours confection­
nées avant que les anciennes ne soient complètement épU1sees.
Cela permet un contrôle supplémentaire en effectuant un titrage'
avec les deux solutions, ancienne et nouvelle.

La conservation des solutions titrées fait également l'ob­
jet de soins particuliers: nature du flacon

- température et éclairement du
lieu de stoc~age.

Un excellent exercice, pour le përsonnel du 'laboratoire,
consiste à faire le contrôle des solutions titrées entr'elles,
selon le ,tableau dfintercontrôle (page 293).

:292,



'.9&
,,~.- ;.~,

..5

Cr·O'KZ ..6 (SO~fa,S04An

eHl.O"$O·~(80·)J Cr.....

l

" AS 2 0 3

AS20~ ...41-t5H20 ­
2A50~H3;4lH .

IMno9k+4S04Hz~ 5IK':'­
~S04KZ... SO ltM..,..4K20 ..51

{031( .. 51K .. 3S0/oH2 _

. 3S0"'K2 • 3HZO+312 . 1-----Pl520 3 No2

!ndicateur~ Empois d'amidon

/

lHeL

M~thod~

cG H4.-C02K -C02H 1 Na OH
- C(;H"'- Co'2K-C02Na~H20

Indicateur :.phénol phto\é'me

C204H~4~NQOH ~

HS03NH~NaOH.NQ503NH'2 ..H10L N '-oC'l?4NaZ~2H20., ---.J C204H2 Mn0 4 K
IndicateLlr=rnéthyl oronge r oOH Ind,ca.ph~noJ phtol~lm.· 1

F-----,,-----.~~--. ~/-_-,--L------:-..."
NaOH ... HCI----:.... NoC! .. H20 NaOH"'HS03NH~NaS03NH2..H20 3S04-H2.2Mn04K_S04 K2

Ind,ca-\.eur :;mithyl orange Indicateur:mithyl orange. ..2S0~Mn ..3H20 ... 50

l

1

Aeit\e ~ulfQmique.

Biphto\a.'l:e de \(

2He1... C03Ca~C\2Ca..C02...HZO
CI2Ca..N03Ag_2CI Ag<t(N03hCct

Indi<:a.{eur:Cr04K'1

N03A·ij~SCNK-SCNAg ...NO~ .
Indicatetu'::ALUN ferrique

1

1
NOZ Na

Titrogl! du p~rm(;n 9anate par

5e1 de Mohr ou 'Ob ou Fe ou COf.HCOïH

SCNK ...



CHA.PITRE l

ACIDES

Acide chlorhydrique

Acide sulfurique
............ '" .
••••••••••••••
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• SOLUTIONS TITREES

Acide chlorhydrique

'.•
.
o

(B)

On doit faire uno Solution approximativement N que l'on titre~
On en déduit les dilutions à faire pour obtenir les Solutions désirées.

l SOLUTION APPROXI~iATI~IENT N

Mesurer avec un ballon jaugé 100 cc d'acide cplorhydrique RF,
les passer dans une fiole jaugée de 1 1. Compléter au trait de
jauge avec de l'eau permutée. Bien agiter.

Titrage de c~tte solution

Calciner pondant 2 h. au four électrique du Carbonate de Sodium
anhydre RF en 'réglant la température à 250 0 -(ne pas dépasser)
Laisser refroidir dans un dessicateur. .
Peser rapidement et très exactement 1 g de Carbonate' do Sodium
désséché; :faire dissoudre dans le moins d'eau possible et doser
avec la Solution à contr81er- en présence de méthyl-orange- s'ar­
rêter au virage du jaune au rouge.

Calculs

(A) nCc de Solution versée x 100~
~--------~~~.-~~.-~~--~ = ,Volume de Solution18,87

(exprimé en cc) nécessaire pour faire 1. de Solution N/1Q_
cCd ' 0 .

n ELSot~:~7nxv~rsee x 10 ~ = Volume de Solution

(exprimé en cc) nécessaire pour faire 1 1. de Solution N/20.

II SOLUTION N/10.

Mesurer très exactement, dans un ballon jaugé de 1 1., le volwae'
de Solution approximativement N, indiqué par le calcul CA)/
Compléter 10 volume à 1 1. avec de l'eau permutée. Bien agiter.

Vérification du Titre
Placer dans un erlen de 250 cc, 20 cc de Solution N/10 de Soude~

50 cc d'eau et 3 ou 4 gouttes de méthyl-orange -
Titrer avec la solution à contr81er jusqu'à virage du jaune au
rouge -

On doit verser 20 cc d'HCl N/10
Tolérance + 0, l' cc

On doit verser 20 cc d'HC1.N/20
Tolérance ± 0,1 cc

F264

III SOLUTION N/20
Placer dans un
50 cc d1eau et
Titrer avec la
rouge ~

erlen de 250, 10 cc de So1ution N/10 de Soude,
3 ou 4 gouttes de méthyl-orange -. .
Solution à contr81er jusqu'à virage du jaune au

295



".-'0

'.oJ.
o
o
o

SOLUTJONS TJTREESo
o

";' .. _ • ,_ •••• _," -"_~--I.' ,. '·~'n .... ," "." .... :~.~. . ... -" - _ .~>... -,
o

On doit faire une première Solution de titre approximatif que
;Ltorl ' dos~. Ori:en dédu.:if les q~àp.tit~~·'à :pré;J,.~ver vour établir les
diverses Solutions. .

J SOLUTION APPROXII~\T.lYEMENT ~L'. ; ,

~ Rempli~'~e Q~~tte de 5009 diacide sulfurique concentré RF.
~ MesUrer dans un becher de 609 gG, ·55 cc d'aqide sulfurique.
~ ij outor avec' P~é9àüt;i"ons; et en agitant, ?OQ Qg . ç!.f eau. La;i,f;!se:l:!

bien refroidir;
- Passer l'acide dilué dans un ballgn jaqgé de ? J-, Remplir 10

ballon d'cau permuté~ jusqu'au bas du col, bien agiter~ laissG+
reposer Jusqu-au lendemain. '

- Compléter le yolwne jlJ,Squ.'q;ll, t,pa;i,,"t dG jauge, a~;i,terl,onguemen..1
pou..r biGf1 11,oElQgép,é;Lse:r f'

Titrage de la Solution approximative

Mes~er très exactement, ft ans un erlen de 250 cc; 25 cg de solution
de Soude N/10. Diluer avec 50 oc d'cau permutée et ajoute+- 3 ou 4
§outtes de Méthylorange. "
arnir une burette de la'Solution approximativement N/I' q'aGide

sulfuriquQ.et d,QêQ;r j1,l$q,~!~ nva~e dù, jaune au rouge.

(a) n Cc de Solution versée x 1000 ~ VolUffiè nécessaire
, 25-

(en cm3) pour obtenir 1 1. de Solution N/10.

(b) nCc ,de Sol~tion versée x 1000
~--~.~~~-~~'---~--~-----. = Volume nécessaire

3 125
(en cm ) pour obtenir 1 1. de Solution N/50

II SOLUTIO~ p/10
- Prélever très exaQtemèht le volume, 4éterminé par le calcul (~)

de Solution appr6xiQative~
Le placer dans un ballon jaugé de 1 1., compléter le volume au
trait do jauge, ,bien agiter~

Vérification du titre

, Placer dans un erlen de 250 cc, 10 cc de Solution d'Iodire de '
Potassi~ (à 10% dans l'cau), puis 15 cc d'une solution dilodate

~e Potassium (à 2% dans liea~), agiter puis ajouter 10 cc exactement
mesurés de Solution d'acide s~furique à contrOler. Une coloration
brune apparait.
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Doser avec une solution titrée N/l0 d'hyposulfite de Sodium- .
Quand la Solution atteint une couleur jaune paille, ajouter quel­
ques gouttes d'empois d'amidon. Une coloration bleue se développe~

Continuer le dosage jusqu'à disparition complète de la coloration \
bleue. '

On doit ·verse~.10 cc de S203Na2 N/10

Tolér2~ce ± 0,1 QC

III S6LUTION N/50 '

Prélever très exactement le volume~ déterminé par le calcul (b);
de solution approximative.
Le placer dans un ballon jaugé de 1 1.; compléter le volume au
trait de jauge, bien agiter.

Vérification di titre

Opérer très exactement conJL1e il est indiqué pour la vérification,
du titre de la' Solution N/10. .
Mais ajouter 50 cc de Solution à contr81er, les volumes de réactif

restent les mftmes.

Doser avec S203Na2 N/10

On doit verser 10 cc d'hyposulfite

Tolérance + 0,1 cc. -
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OHAJ?ITRE II

ALOALINO TEIffiEUX

Calcium milieu N03K N • •••••••••• 299
milieu HCl 1 % • • • • • • • • • • • 300
du chlorure ca •••••••••• 301

Magnésium milieu HOI 1 % • • • • • • • • • • • 303

Potassium KCl-milieu aqueux • • • • • • • • • • 304

Sodium NaCl milieu aqueux ••••••••• 305
Soude caustique ·........... 306
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! !
! SOLUTIONS TITREES !
! !
! !
! Ca !
! en(milieu"N03K"NN)- - .!
-, pour gamme C.E. !

SOLUTION·à 10 mg/cc de Ca en MILIEU N03K NN

à partir de carbonate de calcium séché 48 h à 105~

.~ Peser 24,973 g de carbonate de calcium, dans un bécher de 500cc
forme haute, recouvert dlun verre de montre.

~ Mesurer, dans une éprouvette 107 cc diacide chlorhydrique
(D = 1,16) dilué au t (soit quantité théorique + 10 %)
Introduire, par petites fractions, llacide par le bec du bé­
cher. La réaction est très violente au début. Quand elle est
terminée, laver soigneusement les parois et le verre de montre
dlun jet de pissette.

- Dissoudre, dans tUl second bécher, 101 g de nitrate de potas~

sium pur (qualité utilisée pour les extractions de capacité
"dléchange)~ Dissoudre à li eau permutée.

-Joindre les 2 solutions "dans un ballon diun litre et complé­
1 ter le volume avec de 11 eau permutée. Bien agiter."

VERIFICATION DU TITRE
Prélever, avec une pipette, 5 cc de solution à 10 mg/cc

de Ca. Les passer "en fiole jaugée de 50 cc. Compléter au trait
de jauge avec de 11eau permutée. Bien agiter.

Prélever 10 cc de cette solution diluée, les passer dans ­
une fiole cylindro-conique de 250 cc et doser le calcium par
complexométrie en suivant la méthode décrite page 241 du pré­
sent volume. On doit obtenir 25 cc ± 0,2 cc de complexon N/50~

F 424
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SOLUTIONS TITREES

Ca
en milieu HCl 1 %

- Sécher 48 heures à l'étuve à 105° du carbonate de calcium. pux.
- Peser 2,497 g du produit séché, dans un bécher de 500 cc forme

haute, recouvert d'un verre de montre.
- Mesurer 16 cc diacide chlorhydrique CD = 1,16), et le diluer

,,,,,-,..' avec Une quantité égale d'eau permutée.

Introduire, par petites fractions, l'acide par le bec dubé­
cher~ Quand la réaction est calmée, rincer les parois d'un
jet de pissette. .

- Transférer le tout dans un ballon 'jaugé dlun litre. Complé­
ter au ~rait de jauge avec de l'eau permutée. Bien agiter.

VERIFICATION DU TITRE
Préleve~ à la pipette, 10 cc de solution ci-dessus, les pla­

cer dans une fiole cylindro-conique de 250 cC,e~ doser le cal­
cium par complexométrie selon la méthode décrite en page 241
du présent volume. On doit obtenir 25 cc ± 0,2 cc de complexon
N/50. '

F 624
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SOLUTIONS TITREES

CHLORURE de Cll.LCIill1

Séch~r pendant 48h. à 105~ du Chlorure de Calcium~~,

anhydre -
- SOLUTION Nj10

- Peser 5,550 g de Chlorure de Calcium· sec (opérer très ra-
dement car ce sel absorbe très rapidement l'humidité) pour
11. de solution (soit 27,750 g pour 51.) - :
Faire dissoudre à l'eau permutée, passer en ballon jaugé
de 11. , compléter le vollline, bien agiter et laisser repo­
se! 24h. -

Vérification du Titré
a) Rar Com~lexométrie

Prélever très exactement 20 cc de solution de Cl?Ca à
contrÔler, les placer dans un erlen de 250 - ajouter 5 cc de

, triéthanolamine à 50 %- puis KOH 3N goutte à goutte jusqu'à
être à pH 13 (touches au papier indicateur) -

Ajouter alors un peu de réactif de Patton et Reeder et
titrer avec une Solution de Complexon N/20 - jusqu1à virage
du rose au bleu -

On doit verser 40 cc de Complexon ­

Tolérance ± 0,15 cc
b) par dosage de l'ion Cl~

Prélever très exactement 10 cc de Solutiôn de C12Ca à
contrôler, les placer dans un erlen'dè'250 cc -

Opérer alors comme il est décrit pour le dosage de CJ,-'
dans les eaux (~effic II page 10) en utilisant 20 cc de NO~Ag
N/10 et SCnAm N/10 - .

Faire un essai à blanc comme il est dit dans la méthode -
NCC de SCnAm N/10 versé pour le titrage

- cc· . .
n ------------~------------- l'essai à blanc

••

F2.5~

= 10 cc "\
Tolérance ±0,1 cc'

c) Rar précipitation et titrage de l'Oxalate de Calcium
Prélever exactement 20 cc de C12Ca à contrÔler - les

placer dàns un becher de 250 cc avec 150 cc d'eau'permutée
Ajouter 5 cc d'acide acétique et porter à ébullition - ajouter
alors, par petites portions environ 2 g d'Oxalate d'Ammonium
en cristaux - Laisser bouillir gurant 5 minutes (en ajoutant
de l'eau pour compenser les pertes dues à l'évaporation) ~
Couvrir d'un verre de montre et laisser reposer 1h~ à douce
température sur le bord, du bain-sable .

Filtrer sur papier blanc plat -
Laverabondmmnentà l'eau chaude pour éliminer tout excès

d'oxalate d'ammonium (faire un test sur la solution filtrée
qui ne doit d~nner aucun louche par addition de quelques
gouttes de Cl Ca) l ' .

. Préparer une burette contenant MnO~ N/10 - ••• / •••
',301



Dans un erlen de 11. à col large placer 200 cc d'eau bouil­
b~nte, 20 cc d'acide sulfurique au 1/2, puis le papier filtre
contenant le précipité d'Oxalate de Oalcium - bien agiter et
titrer immédiatement jusqu'à teinte rose persistante -

. On doit verser' 20 cc de Mn04x N/1 0 ­
Tolérance ± 0,1 cc _
N;B. - Au début du titrage la réaction est lente, ne pas

s'inquiéter:.
, Il faut que la solution soit très chaude, il est' par-
fois nécessaire de la rechauffer quelques minutes en cours de
titrage si la réaction se ralentissait. .

- agiter, à la main, très vigoureusement
- éviter de faire tombèr le permanganat~ sur le papier -

II Sj2LUTION ~20

~Opérer de la m~me façon que pour la Solution N/10
- Peser 2,775 g de Chlorure de Calcium pour 11.

soit: 13,875 g pour 51. -
Vérification du ~itre

Opérer de la mÔoe façon que pour la Solution "N/10
avèc les modifications s'uivantes :

a) Ear Complexométrie '
.~, Prélever 20 cc de Solution à contr81er

Titrer avecComplexon N/20
- On doit verser 20 cc de Compléxon

,

Tol~!§tnce ± 0,,1 cc

b) par ~osage d~ l'ion Cl-
Prélever 10 cc de Sglution à contrÔler
Ajouter ,20 cc de NO Ag N/20· -.
Titrer avec scnAin N/20 " . .
On doit verser 10 cc de Sulfocyanure N/20

1o~r~11~ r ± 0, 1 cc
\ ' ...

c) ]al:-Rr~cipitationet titrage de l'Oxalate de
Calci,~

- Prélever 40 cc de solution à contr81er
- Utiliser les m~nies quantités de réactif
- Titrer avec le permanganate N/10

- On doit verser 20 cc de r:lnoLlx N/1 0
~olé.l'ance ±" 0, 1 cc

F 2.52.



SOLUTIONS TITREES

en ....milieu
Mg
HCl 1 %

Calciner 2 heures à 1000° de la magnésie pure.
Laisser refroidir en dessicateur.
Peser très exactement, et très rapidement 1,658 g de magnésie
calcinée et les placer dans un bécher de 500 cc forme haute,
couvert d'un verre de montre.
Mesurer 19 cc d'acide·chlorhydrique CD = 1,16), le diluer
avec une quantité égale d'eau permutée.
Introduire successivement de petites fractions diacide, Par
le bec du bécher, en agitant.
Lorsque tout l'acide a été introduit et que l'effervescence
est calmée, retirer le verre de montre, rincer d'un jet de
pissette et transférer le contenu du bécher dans une fiole
jaugée d'un litre. Compléter au trait de jauge avec de l'eau
permutée. Bien agiter.

VERIFICATION DU TITRE
Prélever, à la pipette, 5 cc de solution ci-dessus, les

placer dana une fiole cylindro-conique de 250 cc et doser le
magnésium en suivant strictement la méthode décrite pour le
dosage calcium + magnésium, page 241 du présent volume.
On doit obtenir 20,8 cc ~ 0,2 cc de complexon.N/50.,

F 623



SOLUTIONS TITREES

Potassium .
(Solution aqueuse de K01)

SOLUTION A 1mg/cc de .K

- Faire sécher du chlorure de potassium pur, préalablement
broyé, durant 48 hem'es à 105°.

- Peser 1,907 g de K01, faire dissoudre à lleau permutée et pas­
ser en fiole jaugée de 1 litre. Compléter au trait de jauge
avec de l'eau permutée. Bien agiter. Conserver en flacon de
plastique.

VERIFICATION DU TITRE·
- Prélever exactement 10 cc de solution ci-dessus, les placer

. dans un erlen de 250 cc.
- Doser le 01- par la méthode de Volhard selon les indications

données page 47 du présent volume, en utilisant NO"Ag et SCNK
N/20.. .

- On doit obtenir une teneur de 0,907 g/m3 en appliquant la mé­
thode de calcul paGe 48 de ce volume.

/

F 625
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SOLUTIONS TITREES.

(Solution aa~~liWe de NaCl)

SOLUTION A.1 mg!cc de Na

- Feire sécher du chlorure de sodium pur durant 48 heures à 105°.

- Peser 2,542 g de chlorure sec, faire dissoudre à l'eau permu-
tée, passer en fiole jaugée de 1 litre p compléter au trait de
jauge .avec de l'eau permutée, bien agiter o Conserver en fla­
con de plastique.

VERIFICATION DU TITRE

- Prélever exactement· 5 cc de solution ci-dessus, les placer
dans un erlen de 250 cc.

- Doser le C~- par la méthode de Yolhard décrite en·page 47 du
présent volume, en utilisant NO:5Ag et SCNK N/20.

- On doit obtenir une teneur de 1,542 g/cm3 en appliquant le
calcul indiqué page 48 de ce volume. .

F 628
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SOLUTIONS TITREES ••. 0.

- •
••

: SOUTIE •·
Les cristaux de Soude caustique s'hydrate~t et se carbona­

tent avec rapidité hous utilisons en général des ampoules Titrisol
ou fixanal pour l'établissement dè ces solutions qui sont tout de
même vérifiées par dosage acidimétrique, tel qu'il est décrit
ci-dessous -

SOLUTION N/10 - C'est la ~eule employée -
Peser 4,5 g de Soude caustique (en paillettes, RF) pOtIT 11~

de Solution, soit 23 g pour 5 litres - .
Faire dissoudre à l'eau permutée bouillie passer en bal~on

jaugé, laisser refroidir, compléter au trait de jauge en utilisant
toujours de l'eau permutée bouillie - bien agiter - laisser re-
poser 24h. - .

TITRAGE DE LA SOLUTION
Mesurer très exactement 25 cc de solution à contrôler, les

placer dans un erlen de 250 cc - diluer avec 50 cc d'eau permutée,
jusqu'àajouter 3 ou 4 gou!tes de solution alcoolique de phenolph­
taléine et titrer avec SO'H2 N/10jusqu'à teinte rose persistante -

CALCUL ETDILUTIdON
25 cc X 1000

- § Volume de Solu~ion

nCc SÜ4H2 N/10 utilisé
confectionnée néce~saire pour 11. de Solution N/10

Prélever de façon très' précise la quantité calculée, la pla­
cer dans un ,b::ùlon jaugé de 1 1. Compléter le volume avec eau per-
mutée, bouillie. Bien agiter. .

TITRAGE DE LA SOLUTION DEFINITIVE
. Refaire ïe titrage comme ci-dessus.

Pour 25 cc de NaOH N/10 on doit verser 25 cc de so4n2
N/10

Tolérance ~ 0,1 cc

Attention - Conserver cette solution en flacons bien bouchés - ne remplir
-----poüF l'utilisation-au laboratoire que de petits flacons de contenance

inférieure à 1 litre;

F 261 .. 3 06
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CHAPITRE III

AZOTE

Azote total ou ammoniacal
Azote nitrique
Azote nitreux

Solution étalon pour analyse de
végétaux ••••••••••
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SOLUTIONS TITREES

AZOTE

On part· de Sulfate d'ammonium qualité R J? de J?rolabo ou Il pour

analyses" de IJIerck, séché durant 24 h. à l'étuve à 105 o.

SOLUTION à 1 mg/cede N

Peser très exactement 4g, 719 de sulfate d'ammonium, les dissou­

dre à l'eau bidistillée, puis faire volume à1 1.

SOLUTION N/10 de N

Peser très exactement 6g, 625 de sulfate d'ammonium, les dissou­

dre à l'eaujbidistillée, complé~er ensuite le volume à 1 1.

VERIFICATION DU TITRE
Préiever, à la pipette, 10 cc de sokution titrée, les placer

dans un matras de 300 cc à col rodé que l'on fixe sur l'appareil à
déplacement utilisé pour les dosages de l'Azote.

Opérer 4 déplacements de la façon habituelle et titrer avec
S04H2 N/100. On doit obtenir

pour la solution
,

1 mg/cc 7~, 4 cm3 +:':0 3- a ••••• 0.41 •• 0 ••• "' ••• - ,
la solution

,
1/10 100·'; + 0,4pour a .DO ••••••••••• O ••• cc -

.T F 196
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!
! SOLUTIONS TITREES
!
! .
! Azpte Nitrique
!

SOLUTION.A ".1 mg/cc de N on. N03-

Sécher durant 24 heures, à l'étuve à 105°, environ 10 g de
nitrate de potassium·pur.
Peser très exactement 7,214 g de N03K séché, dissoudre à l'eau
bidistillée, passer en fiole jaugée de 1 litre. Compléter au
trait de jauge avec de l'eau bidistillée. Bien agiter •

.SOLUTION A 100 'il c~ 'de N on N03-

em3 de solution à
litre. Compléter au .

Bien agiter.

Prélever, avec une pipette, 100 cc de solution
de N, passer en fiole jaugée de 1·1itre. Compléter
jauge avec de l'eau bidistillée. ~ien agiter.

SOLUTION A 2 ~Lcc de .NO~-
. .

Mesurer, avec une microburette,., 4, 52
100 t/cc de N, dans une fiole jaugée de 1
trait de jauge avec de l'eau bidistillée.

à 1 mg/cc
au trait de

VERIFICATION DES TITRES

§2~ut!2!Là l_~.2S~2I
- Prélever très exactement 10 cc de solution à 1 mg/cc de N. Les

passer en fiole jaugée de 1 litre. Compléter au trait de jauge
avec de l'eau bidistillée. Bien agiter.

- Etalonner le photometre de flamme pour le dosage du potassium,
avec la solution K 2 utilisée pour l'analyse des eaux.

- Photométrer la dilv~ion effectuée, on doit obtenir
27,85 mg/l de K ± 1 mg/l.

§21~!2~ à_1QQ~~S~~~~

Pré~ever 10 cc de solution à 100 ~/cc de N, les passer en fiole
jaugée de 100 cc. Compléter au trait de jauge avec de lleau
bidistillée. B~en agiter. .

- Etalonner le photomètre de flamme aomme Ci-dessus, avec la
solution K 2.

- Photométrer la dilution effectuée, on doit obtenir
27,85 mg/l de K ± 1 mg/le

§21~i!2g_~_gJLL.2~~_NQ::
- Etalonner le.photomètre de flamme pour le dosage du potassium

avec la solution K 1 utilisée' pour les analyses d'eaux.,
- Photométrer la solution à 22;1 cc de N03-, on do~t obtenir

1,36 mg/l de K ± 0,02 mg/l.·
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· •• •· •· SOLUTIONS TITREES •
• •'. •
•• •
! POTASSIUM

'S

NITRItE de •· •· 0

SOLUTION à 100 ~/cc de N02-
Ce sel étant très hygroscopique on confectionne une solu­

tion approximative que l'on titre -
• 1

D:après ce ,dosage on calcule la dilution 2~ce~saire pour'
aboutir a la teneur de 100 f/cc (100 mg/l) de ~O

Peser 0,5 g de Nitrite de Potassiur.1 RF - dissoudre à l'eau
peroutée, passerèn ballon jàugé de 1 litre - Compléter au trait.
de jauge - bien agiter - .

Doser N02- par titrage, au peroangan~te'de Potassium N/10
en opérant de la façon suivante.

On garnit une burette d'acide oxalique N/10
- Dans un erlen de 250 cc on mesure trGs exacteTJlent 10 cc

de Permanganatè de Potassium N/10 - on ajoute· 10 'cc d'acide
sulfurique 1/2

- On ajoute alors dans l'erlen 50 cc exactement mesurés
(pipette) de Solution nitrite de Potassilli~ .

- Agiter et chauffer à 50° - et maintenir 5 'QÏnutes à cette
température '

- Doser aussit8t avec l'acide oxalique N/10 jusqu'à décolo­
ration complète du pe~manganate -

CALCULS
t •

mg/l de N02- .=

= Volume de Solution de Nitrite, en cc,

nCc Versés d'acide oxal\que) x 46

, Titre N02- en mg/l

nécessaire' pour 11. de Solution à 100 ~/cc de N02-

(10

. 100.000

I)

II)

F 2..7.0
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!
! AZOTE
!
!
! Solution étalon pour dosages de
! N dans les végétaux
!

l SECHAGE DU SULFATE D~M~IONIUM

On part de sulfate d'ainmonium pur pour analyses.
On prélève dans le milieu du flacon environ 60 g de cristaux
que l'on place dans une étuve réglée à 105°.

II PREPARATION DU MILIEU-
- Prendre 2 matras de 300 cc, mettre dans chacun :

20 cc dtacide sulfo-phénique
10 g de catalyseur pour "S01s et Végétaux"
50 cc d'acide sulfurique concentré

- Les matras sont ensuite placés sur une rampe dtatiaque; bou­
cher avec de petits entonnoirs de ~ 35 mm et chauffer jusqu'à
obtenir une aolution bien limpide.

- Laisser refroidir, ajouter progressivement 100 cc d'eau bidis­
tillée (en agitant). Laisser refroidir à nouveau.

III PREPARATION DE LA SOLUTION 10 mg/cc de N

- Après 24 heures de séchage, sortir le sulfate dtammonium de
l'étuve et le laisser refroidir 1/2 heure en dess~cateur.

- En peser 47,193 g à la balance au 1/10e et les placer dans un
bécher de 800 cc, dissoudre par environ 100 cc d'eau bidistil­
lée, puis ajouter le contenu des deux matras, les rincer, homo­
généiser le tout ·et le passer en fiole jaugée de 1 litre. Rem­
plir d'eau jusqu'au bas du col. Laisser bien refroidir puis
compléter le volume à 1 litre. Bien agiter.

IV VERIFICATION DU TITRE
- Prélever exactement 5 cc de la solution ci-dessus. Les passer

en fiole jaugée de 50 cc, compléter au trait de jauge avec de
l'eau permutée, bien agiter. .

- Prélever 10 cc de cette solution diluée, les passer dans un ma­
tras de 300 cc à col rodé et doser l'azote par la méthode de
Kjeldahl telle que décrite page 227 du Tome III (analyse des sols).

- En titrant avec de llacide sulfurique N/50 on doit verser
35,7 cc ~ 0,3 cc.
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CHAPITPLE IV

Cm,ORE

Chlore _. solution étalon
Nitrate d'argent

Thiocyanate d'ammonium

• •••••••••• 0

• •••••••••••· .
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!SOLUTION ETALON
1
1

Cl
du Na Cl

Faire sécher durant 24 heures, à l'étuve à 105°, du c~orure de So­
dium très pur.

SOLUTION A 1 mg/cc DE Cl.

- Peser très exactement 1,649 g. de crùorure de sodium séché.
- Faire dissoudre à l'enu permutée

- Passer en fiole jaugée de 1 1., cor.lpléter au volume avec de l' enu

permutée.
- Bien agiter

Conserver en flacon de plc..8-Gique

VERIFICATION DU TITRE
- Prélever très exactement 5 cc do solution etalon et les passer en

fiole jaugée de 250 cc.

- Compléter avec de l'e2u permutée. Bien agiter
- Vérifier le titre de cette solution diluée au photomètre de flamme
- Régler comme indiqué pour ln deténnination du sodium dans les eaux

en utilisant la solution d'étnlonnnge Na - 2 .

- On doit obtenir une dévintion de 4& : o,i

F 320
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SOLUTIONS TITREES

:--------------â
! NITRATE D'~RGENT !.
---------~---_.

SOLUTIon N/10
- Peser 85 9 0 g de Nitrate d'Argent RP dans un tocher de 600 -
- Dissoudre à l'oau distillée, passer dans un' ballon jaugé de 1000 cc

et compléter le volmùe à l'eau distillée.
- Passer dans la bouteillc de 51. ~ ne pas rincer le ballon -

- - Ajouter 41. d'eau distillée mesurée avec le mêBe ballon jaugé de
1000 cc à chaque fois bien laisser égouter lo ballon, ~e jamais
rincer -

Vérithc~tlon du'titre doit toujours être fait de 2 façons =

1e/.- Prélever 20 cc de NO~Ag fabriqué dans un orlen de 250 cc
Ajouter - 5 cc de NO H,6N .

- 3 cc de Nitrobenzène
- 5 gouttes do Nitrate de fer

- Bien agiter 2 minutes
Titro:r avec une solution de Sulfocyanure d' amnlOniUIil N/1 0

jusqu'à apparitipn d'une teinte rouge perSistante.
- Dans un 2e erlen faire un blanc en plaçant 20 cc d'eau

distillée 9 les'nênes réactifs que ci-dessus et titrer de la même
manière

=

Vol. SCn1üJ'utilisé pour
Vol. il '" "

20 cê + 0 9 1 cc

titrage du Nitrate d'Argent
Il "blanc

2e/- Prélever 25 cc de N03Àg dans un becher de 250·
Ajouter 10 cc d'une solution de NaCl à 10 %

- Bien agiter 5 minutes - Filtrer sur entonnoir de verre frité
nO:? 'préalabloncnt séché à l'étuve, et taré -
Laver abonc1amment à l'eau distillée (5 fois) ~ Sécher à
l'étuve Poser

- Le 'poids de précipité doit être de 359 mg ± 2 mg.

SOLUTION N/20
Fabrication est la même, mais peser 42,5 g de Nitrate d'Argent

Vérification du Titre '
--:-~_.. .....-...-

Opérer strictement de la même façon
- par Volumétrie = doser avec SCruUn N/20

- - (Les doses de réactifs sont le,s ID~mes) -
On doit également obtenir 20 cc ± 0,.1 cc

- par Gravimé~rie = Opérer de la même façon mais en .E.artarit de
50 _cc,de NO Ag N/20 - Le poids de précipité recueilli Goit

. ~tre egalement 359 mg ± 2mg.

f259
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SOLUT~ONS TIT~~ÉS
...

SULFOCYANURE D'~~ONIUM

(ou Thiocyanate)

--------------i.

.'

315"

, En r~ison de l'hygroscopicité de ce sol nous utilisons ha-
bituellement des lliJpoules de Titri~ol ou Fixannl renfermant ln quan­
tité nécessaire pour~ 11. de solution N/10 ou 21. de solution N/20 -

- Toutefois on peut avoir à préparer des solutions à partir du
se':, - dans ce c'as on fait une 1e Solution de titre supérieur à celui
que l'on désire obtenir - on calcule ensuite la dilution à effectuer -

. ' Préparation de la Solution N/10
- Peser, 10 g de Sulfocyanure d'Ammonium dans un'.:·becher de 400 cc ­

dissoudre à l'eau permutée, passer en ballon jaugé de 1000 cc ­
. compléter au voll~e - bien agiter - laisser reposer 24 h. -
Pour 5 1. peser 50 g -

- Mesurer très exactement 20 cc de Solution de Nitrate d'Argent N/20
et les placer dans un erlen de 250 cc .:.. opérer alors ,èolIlLle il est
décrit dans la méthode d'analyse du Cl- dans les éaux - Tome II ­
page 10 - en dosant àvec la solution de sulfocyanure à titrer -

- Soit NCC de sulfocya~ure utilisés pour'20 cc de N03Ag N/1g - faire
également un essai. à blanc corame il est expliqué - soit n c de Sul-
focyanure utilise pour le 'blanc' '

Calculer ,NcC nCc = (a)

a ~O 1000 = Volume de Sulfocyanure

préparé nécessaire pour confectionner 1 1. de Solution N/10

On prélève le: volume ainsi calculé en mesurant le plus exac­
tement possible (ballons jaugés, pipettes, burette) et ~e place
dans un ballon jaugé de 1L. '- on complète le volmne au trait de
jauge avec de l'eau distillée, agite bien et laisse reposer 2 h.
avant· de titrer à nouveau de la même manière -
Pour 20 cc de N03Ag N/10 on doit verser 20 cc dè SCnAm N/10 -

Tolérance ± 0,1 cc
Solutior; N/20,

,Operer de la m~me façon mais en dissolvant 5 g de Sulfocyànure
pour 11. (ou 25 g pour 51.) - On dose de la même façon en prenant
20 cc de Nitrate d'Argent N/20 -

Le calcu~ de dilution est rigoureusement le même -
~ On vérifie la solution'définitive de ~a même façon =

pour 20 cc de N03Ag N/20 on doit verser 20 cc de SCnAm N/20 ­

Tolérance ± 0,15 cc
- Les solutions prép2œées à partir d'ampoules de Titrisol ou de

Fixanal sont vérifiées de l.a même façon ­
, La tolérance est la même. -
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CHAPITRE V

cmrPLExmmTRIE

E D T A

Chlorure de zinc
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·· SOLUTIONS TITREES

, . . . :

••

Complexon III
(Sel disodique de l'acide
Ethylène-diamine tétracétique) •.

1,

l - SOLUTION N/20
Préparation .

- Sécher le complexon drulS une étuve ré lée à O~C pendant 4h.
Peoer 9,305 g pour 1 1. de solution N 20 soit, 46,525 g pour
51. .
Faire dissoudre à l'eau tiède (nepas dépasser 70AC) -

- Passer en ballon jal~;é de 11. (ou 51. si ona pesé 46,525 g) .
Laisser bien refroidir et ajuster le volume au trait de jauge
avec -de l'eau'p'ermutée - bien agiter -

- Laisser reposer 24h. - .
- Vérification du titre

a) Par le Chlorure de Zinc
- Prélever très exa~bement 25· cc de Complexon dans un erlen

de 250 •.
Ajouter 20 cc de "Solution tampon pH 4,5 pour alumine"-

- Vérifier par une touche au papier réactif que ce pH est bien.
4,5 (sans quoi ajouter encore du tampon jusqu'à obtention de
ce pH, puis 20 cc en excès) - .

- Ajouter 30 cc, m~s~rés à l'éprouvette, d'alcool éthylique ­
Ajouter 5 à 10 gout'Ges d'wle solan alcoolique de dithizone
(à conserver au réfrigérateur) •.

- Plàcer dans une buxette graduée au 1/20 de cc une solQn
N/20 de Chlorure de Zinc. . .

....~.Titrer jusqu' à apparition de la teinte rouge du dithizonate
de Zinc. .

- On doit pour céla verser 25 cc de Chlorure de Zinc ­
. Tolérance + 0,1 cc .

-.Si le rÊ§sultat obtenu èst hors de ces limites recommencer le
Titrage - .
Si le 1e chiffre se confirmait prévenir le Chef de Laboratoire •

.. b) Par le Chlorure de Calcium
Prélever très exactement 10 cc de Solution de C12Ca N/10
dans un erlen de 250 cc -

- Ajouter 5 cc de triéthanolamine à 50 %
Ajouter un tout petit peu de réactif de Patton et Reeder

- Titrer avec le Complexon préparé
On doit verser 20 cc de Complexon
Tolérance = 0;1 cc

II - SolUTION N/50
- Préparation - Opérer

N/20, mais en pesant

\

f 2451,

conliile il est expliqué pour la solution

- 3,722 g'. dè Complexon pour 11.
18,610~pour 51.

. . .1· · ·

\
\

\
. \

\
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Vérification titre
. a) Par le Chlorure de Zinc

"':' Prélever tr~s exactement 50 cc de Compl.exon dans un erlen
de 250. .

- Aj outer 25 cc de iiSolg,n tampon pH 4,5 pour alumine" -
- Vérifier par ~e touche au papier réactif que ce pH est bien

4,5 (sans quoi ajouter encore du tampon jusqu'à obtention
. de ce,pH, puis 20 cc en excès~ -
Ajouter 50 cc, mesurés à +'éprouZRtte, d'alcool éthylique

- Ajouter 5 à 10goutte~ d'une sol- alcoolique de dithizone
(à conserver au réfrigér.ateur).
Placer dans une burette graduée au 1/20 de cc une sol2n
N/20 de Chlorure de Zinc. .
Titrer jusqu'à apparition de la teinte .rouge de dithizonate
de Zinc.

- On ~oit pour cela verser 20 cc de Cl2Zn

Tolérance = ± 0,1 cc

b) Par le Chlorure de Calcium
Opérer tr~s exactement êommé il est décrit à ce paragraphe
pour le titrage de la Solution N/20.

- On doit verser 50 cc de Complexon -
.'Tolér811ce = ± 0,20

\
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SOLUTIONS TITP~ES i-------r-r-------.Zn++
(Chlorure de Zinc) i-------------_.

SOLUTION N!10 ,
- Peser très' exactement 16,342 g de ZincRP aiguilles ou

en pastilles en vérifiant que la surface du métal soit
bien nette et bien brillante - Si certaines fractions
de métal" étaient ternies 'ou blanches les éliminer ­
pour cette raison ne jamais prendre, de poudre qui est

. rapidement oxydée. '
'Placer le Zinc dans ull'becher de 800 forme haute, re-
couvert d'un verre de montre. .

- Verser lentement par le bec'du becher 250 cc d'acide
chlorhydrique au 1/2 - . ,
Mener l'attaque très lentèment et à froid de façon à

, .éviter les proj ections. .
- Lorsque ~a réaction s'est calmée ajouter 250.cc de plus

d'acide chlorhydrique au 1/2 -
S'ilres~ait de petits grains inattaqués c~av~fer lé­
gèrement surIe .bain sable jusqu'à dissolution complète.

- Laisser refroidir, retirer le verre de montre après
l'avoir lavé d'un jet de pissette. .
A l'aide "dl un Èmtonnoir transférer la solution dans un
ballon jaugé de ·1l. - bien laver becher et entonnoir ­
Compléter le 'volume au trait de jauge avec de l'eau dis­
tillée - 2C.DtOL~ dan::) un.-flacon de' 6 1. bien soc' - Lais-
ser bien égoutter - ~,':. ,;.:: .::.~ '.. ::":.' , '

'Puis remplir.d'eau distillée jusqu'au trnit de jauge
ct verser à nouveau dans le 'flacon de 6 litres en lais-'
sant bien égoutter - Répéter 3 fois. encore l'opération
avec le même ballon en laissant bien égoutter chaque
fois - Le vol.iotal est ainsi de 51. - bien agiter.

SOLUT.ION N.L20
500 cc de Solution N/10 placés,dans un ballon jaugé de
11. - Compléter au trait de jauge ave~ eau distillée.

SOLUTIQN N!~O

200 cc de Solution N /10 placés dans un-ballon jaugé
de 11. -Compléter au trait de jauge avec eau distillée.

Vé~ification du Titre
1) Préievor, --dans un erlen de 250 cc, 20 cc d'une solution N/20

de Complexon -
Ajouter 20 cc de IlTampon acétique pour alumine ll

.

30 cc d'alcool éthylique à 95 0 - '.

Ajouter 4 à 5 gouttes d'une solution alcooliq11-e de dithi";"
zone
Titrer avec la solution d<b"ehl6rur-o'::do Zinc N/20 jusqu'à
virago c1uvort au rougo fr~nc _. >'.

On doit ,verser 20 cc de Cl Zn ± 0,1 cc

f 2. 53
.../ ...
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2) Prélever" dans un becher de 400 cc, 20 cc de solution N/10 de
Chlorura do Zinc - Ajouter quelques gO';1~tes ,de blo.u de bromo­
thymol, puis de l'~lmoniaque au 1/2 jusqu'à virage vert-bleu

'(et npparition d'un précipité blanc d'hydrate de Zinc qui se'
redissoudrait dans un excès do réactif) -Acidifier nvec de
l'acide acétique au 1/3 jusqu'à teinte jaune de la Solution -

~jouter goutte à g5>utte, en agitant, 20 cc de sulfhydratc d l'àm­

moniunl - Puis f(:1.ire bouilli~ pour agglomérer le précipité
,!iltrer à froid sur papier bande bleue,plissé - Laver 3 fois

avec de l'eau froide contenant 10 %d!acétato d'au~ùoniillù ­

Placer le papier dans une ,capsUle de porcelaine tarée, sécher
à l'étuve, puis calciner au moufle - après combustion du pa­
pier et grillage d~ sulfure à l'entrée du moufle, porte ou­

yerte ; enfoncer la capsule dans le moufle, fermer la porter
.-, ,~

et chauffer 1/2 heure à gOOo -
~

Attèntion le précipité calciné est de l'oxyde de Zinc exces-. ,

sivenent léger le.moindre courant d'air à la sortie du moufle

ou du dessicateur suffit à tout 'faire voler hors de la
nacelle

IJaisser refroidir 1/2 heure dans un dessicateur puis peser
-rapidement -

'1,0 précipité jaune à chaud et blanc à froid doit avoir Wl

poids de 81 mg ± 2 mg.

c _
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Aluminium

: . SOLUTIONS TITREES
: . :

•...;....----""'---------_.--:-.
l Solution à 1 mg/cc d'Al' (1,889 mg d'Al203):

a) ~_E~E~~E_~:~!~Ei~~~_E~_12~;2~)en fil ou e~ Imaes ( ne pas
utiliser de pouare qui est generalement oxydee et qui est mal
conmlod$ à attaquer sans risque de pertes).
Peser '1g. Attaquer par l'acide chlorhydrique. Passer en ballon
jaugé de 1 litre~. Compléter le volume avec de l'eau permutée •.
bien agiter.

b) à_E~E!~r_~~ê~f~!~_~~Anrr~2g!~ " 4 3 2
Pese2 15 g ue Sulfate (ITaluminium pur, hydrate (SO ) Al',
18 H 0) dissoudre dans 400 cc d'eau + 20 cc d'acide chlorhy­
drique~ Quand la dissolution est terminée, ajouter 5 gouttes
de bleu de bromothymol, puis de l'millnoniaque diluée (1/3) en
agitant constaL~llent et en s'arrêtant lors du virage au bleu
vert du bleu de bromothymol. '. .

- Porter à ébullition et y maintenir 10 minlftes • filtrer bouil­
lant sur papier à bande rouge, plissé.

- Laver 2 fois. Calciner à 1100° pendant 1h. aussit8t l'allliùine
refroidie, peser très exactement 1,889g dans un creuset de'

. platine~ Ajouter 10 g de Pyrosulfate de Potassium et fondre
sur bec de gaz en chauffant tout doucement, et a~i,ant fré- .
quemrnent de façon à ne pas perllÏre de poudre d'Al 0 avant qa'
elle ne soit enrobée par le Pyrosulfate. 'Augmenter ensuite le

- chauffage jusqu'au rouge blanc et y maintenir jusqu'à fusion
parfaite~ Laisser refroidir, faire dissoudre le culot dans 200
cc d'eau + 10 cc d'acide sulfurique au 1/2. La dissolution est
longue, il faut chauffer à 80° environ. 'Passer en ballon jaugé
~e 1 1. compléter au volume avec eau distillée, bien agiter'·
aisser reposer 24 h. . - .

Vérification du Titre
Prélever très exactement 10 cc de solution à contr81er, d2n~- un erl~n

. de 750 cc. Opérer COllUDe il est décrit pour le dosage d'Al 0 d8ns les
analyses génér8~es en ajoutant 25 cc de Complexon N/20, neutralisation
tampon~complexionà chaud et titrage. .
On doit verser 10,2 cc de chlorure de Zinc N/20

. Tolérance + 0, 15 cc
II Solution & 5Q:!:Z ëc d !.Al .

Prélever 50 cc de Solution à 1 mg/cc d!Al, .passer en ballon jaugé de'
1 1., ajouter 10 cc d'acide sulfurique au 172, compléter au trait de
jauge avec de l!eau permùtée., Bien agiter.

III Solution à 2 U cc d !U (solution à refaire cha,que ~ois)'
Prélever 40 cc de solution à 50 ~/cc d'Al, passer en .ballon jaugé de
1 1. Compléter nu trait de jauge avec de l'eau permutée. Bien agiter.

F 272
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TITREES •

• SOLUTIONS ~.

· :.

· :.

'. \ , •· ·, . Fe· •• 1., •

Nettoyer un morceau de fil de clavecin au papier de verre très fin ,
- Le nettoyer à l'éther "
- L'essuyer très soigneusement avec du papier joseph -
- Peser très exacter1ent -1 g .
- Mettre le fil pesé dans' un becher'de '500 forme haute -
- Ajouter 50 cc d'acide chlorhydrique et 25 cc d'eau .distillée -
- Couvrir d'uri verre de montre

Chauffer doucem~nt au bain-marie jusqu'à dissolution complète -
- Laisser refroidir - Passer en ballon jaugé d'urt litre - Rincer

soigneusement le verre de I:lo~treet le becher --puis compléter
à' 1l. avec eau distillée.
Bien agiter

,
Cela donne une solution à/1mg/cc de Fe/

SOLJI.TION à 501 ~Icc de' Fe
- Mestœer, .avec une pipette, 50 cc de solution de Fe à 1 mg/cc et

les passer dans un ballon jaugé de 1l. - ajouter 25 cc d'acide
chlorhydrique RF . .

- Compléter à 1l~ avec eau distillée
Bien agiter, '

, Cela donne une solution à /50 2/ccde Fel

~OLUTIO~ à 5 ~/cc de Fe
- Mesurer, aveè une pipette, 100 cc de solution de Fe à 50 ~/cc et

les passer dans un ballon jaugé de 1l. - ajouter 25 cc d'acide
chlorhydrique RF

- Compléter à 1l. avec eau distillée
- Bien agiter

Cela dOnne une solution à /s:J/cc de Fe/

SOLUTION à 60 Dlcc de Fe
- Mesurer très exactement, avec une pipette de 50 cc et une pipette

de 10 cc, 60 cc de solution de fer à 1 mg/cc. - les pl'acer dans'
un ballon jaugé de 1 litre - ajouter 25 cc d'acide chlorhydrique
RF
Compléter à 1l. avec eau distillée

- Bien agiter

Cela donne une solution à /WJ/cc de Fe)

VERIFICATION DU TITRE DE LA SOLUTION à 1 mg/cc de Fe



Mesurer très exactement 20 cc de Solution à 1 mg/cc de Fe ­

Les placer dans un erlen de 250 cc - ajouter 10 cc diacide
chlorhydrique - Couvrir d'un verre de montre et chauffer jusqa1àu
voisinage du point d'ébullition - enleve~ le verre de montre et
le rincer avec le moins d'eau possible -

- Réduire alors par une solution de Chlorure stanneux ajou­
tée goutte à goutte jusqu'à décoloration complète - ajouter 2
gouttes en excès -'

- Passer la Solution dans un erlen de 500 cc
Laver abondamment le récipient d'attaque, diluer à 300 cc

environ avec eau permutée froide -
- Ajouter 15 cc de Chlorure mercurique, 25 cc de 'mélange

,Sulfophosphorique - et 8 gouttes de Diphenylamine Sulfonate de
Baryum - '

- Titrer aussitôt avec une Solution dB Bichromate de Potas­
SiUUl N/50 jusqu'à virage violet de la Diphenylmùine

On doit verser 17,9 cc de Cr207K2 N/50.

,2 bb

Tolérance ± 0,1 cc

t' 2 !.,;j '. 'f
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SOLUTIONS TITREES
1 1

I.JIn 0

Solution Etalon à 1 mg 1 cm3

,
On part du permangqnate de potassiu~ pux potœ

analyses,
~rélever dans le coeur du flacon environ 5g,de

prodtut que l'on étale dans un verre de montre et sèche du­
ro..n.t 2 heures dans une étuve à là5°. Les cristam::: doivent
rester bien brillants, un ternissement serait signe d'une
réduction en ,surface.

Peser très exactement 2 g 226 de ~mO~ dans un erlen
de 500 cc. Dissoudre avec environ 10 cc d'eau pel~tée, puis
ajouter goutte à,goutte, 20 cc d'acide chlorhydrique concentré,
en cl~tlffm1t légèrement.

Qua~d la réaction est t'erminée, cho.uffGl" plus forte­
ment jusqu'à ne plus percevoir la moindre odeux de chlore.

Passer alors en fiole jaugée de l litre e-'licompléter
au volume avec de l'eau permutée.

Vérification

Effectuer, 2 prélèvements de 20 cc de cette solution". '

dans det~ bechers de 250·cc. Ajouter 10 cc d'acide nitrique
et chauffer sur sable jusqu'à, ~tre à seo. lleprendre alors par'
10 cc d'aoide chlorhydrique COll~e il est dit dans la méthode
de Volhard ( of méthodes de dosage du ~anganèse) et pourstuvre
jusqu'au dosage ensuivant strictemènt le mode opératoire.

Titrer avec Mn04x NIlO, ( l oc ~ 2, 24 ~ !l.mO )
en opérant un titrage approché avec l~ler essai et un titrage
précis avec le 2e essai, selon la méthode habituelle. Ce
2e essai doit donner 8 cc 95 ± 0,1 cc.
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SOLUTIONS TITREES

.•______________ 0

Sécher 24h. à 105° de l'acide/titanique RF
- Peser 1 g exactement dans un creuset de platine et fondre avec

3 g environ de Pyrosulfate de Sodium -
- Quand le creuset est ~i~n refroidi passer dans llil becher de 250 cc

contenant 40 cc de SO H au 1/2 + 60 cc d'eau - Dissoudre à froid,
couvrir d'un verre de montre - Après 5 à 6h. si la dissolution
n'est pas complète chauffer très lentement2sur'bain sable à faible
température pour éviter l'hydrolyse de TiO • La solution doit être
parfaitement limpide ~ si un précipité blanc apparait il faut
jeter la solution et recommencer l'opération depuis le début ­
Quand la dissolution est complète~ laisser bien refroidir~ passer
dans un ballon jaugé de 1 1. Ajouter 60 cc d'acide sulfurique au
1/2, compléter à 1 1. avec'e:tu distillée. bien agiter pour homogé-
néiser. On a ainsi une solution à 1 mg/cc. .

Solution à 10 ~ Icc est faite eri prélevant 10 cc de solution à f mg/cc,
en les passant dans un ballon de 1 1. on ajoute:98 cc d'acide sul­
furique au 1/2 et compléter à 1 1. avec de l'eau distillée. Bien
agiter pour homogeméiser.

Vérification du titre

par Volumétri.? '

- Prélever 10 cc de Solution à 1 mg/cc de Ti0
2

dans un erle~ de 500cc
Ajouter 20 cc de Complexon N/20. Puis de l'aBmoniaque 50 % jusqu'à
pH 4,5 (ce que l'on vérifie par des touches au papier indicateur) :

- Ajouter alors 30 cc de "Tampon Acétique pour Alumine"
- Diluer de façon à avoir un volwùe total de 200 cc environ.
- Porter à ébullition et maintenir à douce ébullition durgnt 15 minutes

(de temps à autre ajouter un peu d'eau pour cODpenser les pertes
dues à l'évaporation). .

- Laisser bien refroidir, ajouter 100 cc d'alcool à 95°. Réajuster
à pH 4,5 à l'aide du "Tampon acétique pour Alunine".
Ajouter 1 cc environ de solution alcoolique de dithizone .
Titrer avec une solution N/20 de Chlorure ,de Zinc jusqu'à virage
du vert au rose-rouge •.
On doit obtenir 15 cc de Chlorure de Zinc:!: 0,1 cc

2 par Gravllnétr~~

- Prélever 20 cc de Solution à 1 mg/cc de Ti0
2

dans ~ becher de 250 cc
- Diluer à 100 cc, aJoŒGer 3 gouttes de ,bleu de bromot~Jol puis neu-
traliser par l'anlTIoniaque à 50% jusqu'à virage du jaune au bleu-vert.
- Faire bouillir 10 minutes. -
- Filtrer sur papier sans cendres. bande bleue plissée,' laver 3 fois:
avec de l'eau distillée, chaude contenant 10% de Chlorure d'Ammonium
Bien frotter les parois du becher avec un petit Borceau de papier
filtre qui est joint~au précipité.
- Sécher 1 ~. à l'étuve et calciner à §QQ0.
- Peser TiO - On doit obtenir 20 mg ± 1 mg
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SOLUTIONS TITREES

BICHRŒ1.l'i.TE dG POTASSIUM

. '.

CES SOLU~IdNS SONT TRES STABLES -
Sécher 24h. à l'étuve à 105° dù Biohromate'de Potassium RF

Solution N/10
PeSGr 4,903 g de bichromate, dissoudre à l'eau permutéG - faire
volume à 1000 cc - (pour 51. peser 24,515 g) - bien agiter ­
attendre 24h. avant de contreler le titre -

Solution N/50 .
·Peser 0,981 g de bichromate, dissoudre à'l'eau permutée - faire
volunle à 1000 cc - (pour 51. peser 4,903 g) - bien agiter ­
attendre'24h. avant de contreler le titre.

!}irag~~es Soluti~~~ , .
Nous donnons 2 façons d'opérer le titrage -La 1e, par le fer
est la plus précise ef'doit ~tre constamment utilisée - La 2e
par l'hyposulfite, est plus rapide mais moins précise - Elle
sert, soit à confirmer la 1ere opération, soit à. vérifier rapi-
dement un titre douteux ~ ,

a) :e.aL9..x.xdation de Fe ,
, §.Ç)lufio:n N/1 0= Ne~toyer ~rès soigneusement un morceau de

fil de claveçin d'environ 0,250 ~ (vérifier par examen à la '
loupo'qu'il no roste pas de traces d'oxyde) - ,
. L'essuyer avec du papier joseph et le peser très exactement

au 1/10 de mg - noter le poids qui doit être compris entre
200 mg et 250 mg ~

Placer le fil de claveçindans un erlen de 350 cc recouvert
d'un verre ,do montre ,- 1 .

Attaquer par 25 cc d'acide chlorhydrique RF à faible tem-
pérature - , " .

. Lorsque tout lè plétal est dissous réduire par Chlorure
Stanneux puis ajouter Chlorure mercurique (après refroidissement)
mélange sulfophosphoriquo et titrer avec le bichromate à con­
treler en présence de diphenylamine sulfonate de baryum en opé­
rant très exactement corame' il est expligué pour le dosage du
Fe total (utiliser une burette de 50 cc), Tome Jt- page 1~a -

Calcul =' Pds de fer attaqué ::.: 5 5°5' /- 1 (.) 'Y'Îlq C {..

. Volume de Cr207I{2 N/10 versé' , -:- ()
TolérancG ± 0,0:1 5 / ,

SOI,UTION N/50
Prélever très exactement 50 cc de Solution étalon de for à

1 mg/cc - les placerdans.unerlen de 350 - ajorrter 20 cc d'acide
. chlorhydriquoRP ..:. Couvrir d'un verre de montre . ...: chauffer à 80 0 ­

Réduire par le Chlorure Stanneux éOIi1ille il est expliqué ci-dessus
et titrer aveë la solution à contreler (utiliser une burette de
50 cc) -

. Calcul = 50 mg

Volunle de Cr207K2 N/50 utilisé
= 1,117 mg/cc

Jolérance ,+ 0,003

. • .1 · ... 3 2'8
• JO-



b) par l'hl]9sulfite de Sodium
Solution N/10

Préle~er très e~actemBnt 20.cc de Sol~Gion de bicr.,o­
Date N/10 dans un erlen de·350 cc -

Ajoutor 10 cc d'une solution d'ioduro do potassium
à 10 %dans l'eau, puis 5 cc d'acido sulfuriquo aU11/2 -

i

Agiter fortement puis ajouter 10Q cc d'cau ~

Titrer avec'la solution d'hYPOSlùfito de Sodium N/10 ­
La solution vire du brun au vert clair

Pour 20 cc de Cr207K2 N/10 on doit verser 20 cc de S203Na2 N/10

Toléranco + 0,1 cc

F. 256. .

Solution N/50
. Opérer de la môme façon mais en prélovant 50 cc do

Cr?07K2 et en utilisant S203Na2 N/20 -

,
Pour 50 cc de bichromate on doit verser 20 cc d'hyposulfite

Tolérance ± 0,1 cc
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SOLUTIONS TITREES
••

PERMA]TG~iNATE de POTASSIUM

330

Nohr ct opérer comme
do la Solution N/10 ­
38,2 cc

1 •

Peser 150 mg de Sel de
il est décrit au sujet
Lé titrage doit donner

1

Tolérance ± 0,3 cc

Prélever 100 cc de solution N/10, les placer dans un ballon jau­
gé da 11. compléter avec·eau distillée - bien agiter - conserver
e!};... flacon de verre jaune - ne pas utiliser de .bouchon de liège,
ou de caoutchouc - .
Attention - Cette solution est peu stable; il faut la refaire

chaque.mois.
Vérification du Titre

par Sel de ~Iohr

l SOLUTION N!10
- Peser tr~s exactement 3,161 g de Permanganate en cristaui pour

11. de Solution - soit 15,S03 g pour 5 litres - .
- Faire dissoudre à l'eau permutée, passer e~ ballon jaugé ~ com~

pléter le volmüe au trait de jauge avec de .l'eau permutée ­
bien agiter.- Laisser reposer une semaine - Conserver en flacon
de verre jaune ne pas utiliser de bouchon en liège ou en caout~

chquc •.
Vérification du Titre

aJ par l'acide oxalique
- Peser 250 mg d'acide oxalique RF tel qu'il est dans le flacon;

ne pas le sécher à l'étuve -
- Les placer dans un erlen de 500 cc avec 150 cc d'eau - chauffer

jusqu'à dissolution -
- Garnir une burette'de 50 cc avec la solution de permariganat!'3

à contrÔler - , ,
- Ajouter dans la solution d'acida oxalique très chaud" (presque'

à ébullition), 20 cc d'acide sulfmrique au 1/2.et titrer aussi­
tôt avec le permangana~e jusqu'à teinte rose persistante.
On doit ve:ser'39,7 cm de Mn04K.. \

Tolérance + 0,15 cc
N.B. La réaction est lente à amorcer.
- Il.faut que la solution d'acide oxalique soit très chaude

tout au. cours du titrage -
b) par le"sel .de Mohr

On p~se tr~s exactement 1,500 g de sel de Mohr dans un
erlen de 500 cc à,col large - ,

, Attention prendre le Sel de Mohr au coeur du flacon, pas
en surface - les cristaux doivent ~tre bien vèrts et clairs ­

,éliminer tout flacon contenant des cristaUx'teintés de jaune -
. Préparer une burette garnie' avec le permanganate à con­

trÔler - Ajo"uter 200 cc d'eau dans l'erlen, puîs 20 cc d'acide
sulfurique au 1/2 et 10 cc d'acide phosphorique - .

Agiter sans chauffer jusqu'à dissolution co~lète des
cristaux - Titrer immédiatement avec le permanganate jusqu'à
teinte rose persistante. On doit verser3S;2 cc de Mn04K .

Tolérance ± 0,15 cc
SOLUTION N/100II
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Acide oxalique !
!

SOLUTION N /10
Ne pas sécher lla~ide oxalique à l'étuve.

Peser tres exactement 6,3024 g de C20
4
H2,2 H20.

Dissoudre à l'eau bidistillée. Passer en fiole jaugée de 1000 cc.
Compléter au trait de jauge avec de l'e~u bidistillée. 'Bien
agiter.

SOLUTION N/100
Par dilution de 100 cc de solution N/10, dans une fiole

jauge de 1 litre, avec de lleau bidistillée. Complétèr le vo­
lume au t+ait de jauge. Bien agiter.

VERIFICATION DU TITllE

§~!~~!~~_~L1Q
Prélever, avec une pipette, exactement 20 cc d'acide oxalique
N/10, les passer dans un erlen de 500 cc.
Ajouter 100 cc d'eau bidistillée bouillante, puis 20 cc d'acide
sulfurique au t et titrer aussitOt par une solution de perman­
ganate de potassium N/10. Au début la réaction est asse~ lente,
il faut parfois attendre quelques secondes avant la décoloration,
elle est ensuite très rapide à condition que la solution dosée
soit très chaude.
Il faut verser 2~Ucc± 0,1 cc pour obtenir une teinte rose per­
sistante.

§~!~~!~~_~L1QQ
Prélever 100 cc, opérer de la même façon que ci-dessus. Ondoit
verser 1QOcc de ~m04KN/10 ~ 0,1 cc.

F 631
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F 632

SOLUTION N';10
Peser 12,7 g de cristaux d'iode bisublimée, les placer d~ns

un mortier en porcelaine.
- Peser 20 g d'iodure de potassium en cristaùx et les placer

dans le même mortier.

Poser le mortier dans .un plateau émaillé de façon à pouvoir
récupérer les projections éventuelles.

~ Préparer une fiole jaugée de 1 litre surmontée d'un entonnoir
de ~ 70 IIim.

- Avec une pissette, verser environ 10 à 20 cd d'eau permutée
dans le mortier. Broyer soigneusement avec un pilon de por­
celaine. Laisser reposer, décanter la solution claire dans
la fiole jaugée. Répéter plusieurs fois l'opération jusqu'à
ce que tout soit dissous.
Compléter au trait dG jauge avec de l'eau. Bien agiter. Lais­
ser reposer plusieurs jours à l'obscurité, en agitant chaque
jour.

VERIFICATION DU TITRE

~_!~~~~E!~~_~E~~~~~
Peser très exactement 1 g d'anhydride arsénieux préalablement
séché 24 heures à 105 0

Placer dans un bécher de 250, ajouter 25 cc d'eau et 5 cc de
lessive de soude (~10 N).
Tiédir jusqu'à dissolution complète.

Passer en fiole jaugée de 250 cc, laisser refroidir, compléter
au trait de 'jauge avec eau bidiltillée. Bien agiter. .

- Prélever 25 cc de cette solution, passer en erlen ~e 250 cc, di­
luer à 50 cc environ, ajouter quelques gouttes d'R S04 au t, jus­
qu'à réaction acide (papier indicateur). Ajouter alors environ .
1 g de bicarbonate de sodittm et titrer avec la solution d'iode
jusqu'à apparition d'une légère teinte ·jaune.

- On doit verser 20,2 cc ~ 0,1 cc.
~_1~h~E~~~f~1~_~_S~~!~
- mesurer ires exac~emen~ 20 cc d'iode N 11~les placer en erlen 250·

diluer avec de l'eau bidistillée
- titrer avec une solution N/10 d'hyposulfit~ de sodium jusqu'à

disparition de la teinte jalUle. On doit verser 20cc ± 0,1 cc
Dans les deux titrages, si l'on ne voit pas l'apparition ou la
disparition de la teinte jaune, on peut ajouter quelques gouttes
d'empoi dJamidon et observer l'apparition ou disparition de la
teinte violette. ~ ') 2J u
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° Hyposulfite de Sodium
( ou thiosulfate )

°---------- 0

- Les crista~~ dlhyposulfite doivent ~tre bien transparents et
ne pas presenter un as~ect blanc poudreux.

Faire bouillir une quantité suffisante dleau permutée afin de
la débarasser de toute trace de gaz carbonique (qui décomposerait
l'hyposulfite).

Les solutions doivent ~tre conservées en flacons de verre jaune
bien bouchés~

- Solution Nl1Q

Peser' 24,800 d!hyposulfite- Faire dissoudre à l'eau bouillie­
Compléter à 1000 cc avec eau bouillie- bien agiter- attendre 48h
avant de contr81er le titre.
Pour 5 1. de Solution, peser 124,000 g d"hyposulfite.

- Solution N}20

Peser 12,400 g dlhyposulfite- faire dissoudre à lleau bouillie­
compléter à 1000 cc avec eau bouillie- bien agiter- attendre 48h
avant de contr81er le titre.
Pour 5 1. de Solution, peser 62 g. d'hyposulfite •.

T1trage des Solutions

a) §ar le bichrom~1j;e de Potassium
_2!~!!2!LN71Q

•

Prélever très exactement 20 cc de Solution de Bichromate de Potas­
sium N/10, dans un erlen de ,50 cc.

- Ajouter 10 cc d'une solution'd !Iodure de Potassium à 10 %dans 11 eau.
puis 5 c~ d'acide sulfurique 1/2. . .

- Agiter fortement puis ajouter 100 cc d'eau.
- Titrer avec la Solution d'hyposulfite à contr81er.
- La Solution vire du br~ au vert clair

Four 20 cc de Cr207K
2N/10 on doit verser 20 cc de S20'Na2N/10

Toléranc~ ± 0,1 cc

c~~!~!~~Ji!LgQ

Opérer de la m~me m~ère que ci-dessus mais en prenant 50 cc de
Bichromate de Potassium N/50.

Pour 50 cc de Cr207K2N/50 on doit verser 20 cc de s203Na2 N/20

F 258
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B) par l'acide sulfurigue

~e~~!!~~_!L12
- Placer dans un erlen de 250 cc, 20 cc de solution d'iodure de Po­

tassium à 20 %.dans l'eau, puis 15 cc d'une solution d'iodate de
Potassiwil à 2 % dans l'eau. .

- On ajoute alors 20 cc exactement mesurés d'acide sulfurigue N/10 •
. bien agiter- La solution prend une coloration brune.

- Titrer alors avec la solution d'hyposulfite à contrOler jusqu'à
disp~rition complète de la teinte jaune.

- On eput également ajouter sur la fin du dosage quelques d'empois
d'amidon. La solution prend alors une teinte bleue. Titrer jusqu'à
disparition de cette coloration.

Pour 20 cc dè SO~2N/10 on doit verser 20 cc d'hyposulfite N/10.

Tolérànce ± 0,1 cc

Solution N/20

Opérer dela m@me façon mais en prenant
10 cc d'iodure de Potassium
10 cc d'iodate de Potassium
10 cc d'acide sulfurique N/10

Pour 10 cc de SO~2N/10 on doit verser 20 cc d'hyposulfite N/20

Tolérance + 0,15 cc

F 258 bis
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1 mglcc, en fiole
Cons erver en fla- -

F 630

SOLUTIONS TITREES

Phosphore

Sécher à l'étuve, 24 heures à 105°, du phosphate mono­
potassique.

SOLUTION A 1 mg/cc p205
- Peser 1,917 g de phosphate monopotassique,

- Dissoudre à l'eau bidistillée

- Passer en fiole jaugée de 1 litre
- Compléter au trait de jauge avec de l'eau bidistillée
- Bien agiter. 'Conserver en flaconde plastique.

SOLUTION A 100 XIcc p205

Obtenue par dilution de,100 cc de solution à
jaugée de 1000 cc avec de l'eau bidistillée.
con de plastique.

SOLUTION A 5 't Icc p205

Obtenue par dilution de 50 cc de solution à 100 k/cc, en fiole
jaugée de 1000 cc avec de l'eau bidistillée. Conserver en fla­
con de plastique.

VERIFICATION DES TITP~S

ê~1~1!~~_~_1_~L~~_~~Q~
- Prélever très ~xactement 5 cc de solution, avec une pipette

jaugée, passer en fiole jaugée de 100 cc, compléter au trait
de ~auge avec de lleau bidistillée. 'Bien agiter.

Etalonner le photomètre de flamme avec lasGLution d'étalonnage
"K 2" utilisée pour les a.ralyses des eaux.

- Photométrer la solution diluée, on doit obtenir 27,5 tlcc ± 1~/cc.

§~!~~~~~_~_lQQ~_L~~_~:Q~
- Pré~ever très exactement 50 cc de solution, avec une pipette

jaugée, les passer en fiole jaugée de 100 cc. Compléter au
trait de jauge avec de l'eau bidistillée. Bien agiter.

- Etalonner le photomètre de flamme avec la solution d'étalonnage
"K 2" utilisée pour les analyses d'eaux.

- Photométrer la solution ainsi siluée, on doit obtenir 27,5t/cc ±
§~1~1!~~_~_2 U~~-1:~Q;. , .
- Etalonner ïe photometre de flamme avec la solution d'etalonna-

go "K 1" utilisée poux les analyses d'eaux. '
Photométrer la solution à 5 't1cc p20~ on doit avoir 27,5'61 cc ± 12(/cc~

. ~'3:1 6
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SOLUTIONS TITREES

SILICÉ

SOLUTION A 1mg/cc de Si02

- Calciner 2 heures à 1000° de la silice pure.

Laisser refroidir dans un dess~cateur bien hermétique.

Peser très rapidement et très exactement 1 g de silice dans
un creuset de platine.
Ajouter.5 g d'un mélange à parties égales de carbo~ate de
soude anhydre et de carbonate de potasse anhydre.

Bien mélanger le tout et fondre, avec précautions pour évi­
ter les projections, à 1000°.
Refroidir et dissoudre (en capsule de porcelaine recouverte
d'un verre de montre) par de l'eau permutée chaude.
Quand la dissolution est complète, passer dans un ball~n jau­
gé à 999 cm3 • Compléter au trait de jauge avec eau permutée •

. Bien. agiter.
Passer aussitÔt dans une fiole en plastique et ajouter 1 cm3
d'acide fluorhydrique (mesuré dans une éprouvette de plasti­
que ou à défaut peser 1,140 g dans un creuset de platine).'
Bien ,agiter.

VERIFICATION DU TITRE
Par gravimétrie, en complexant les ions F- par de l"acide bori­
que que l'on chasse ensuite sous forme d'ester-méthylborique.

Peser 0,5 g d'aciàe borique, les placer dans une capsule de
porcelaine de 250' cc, avec environ 20 cc d1eau permutée, faire
dissoudre le plus possible, puis ajouter 50 cc de solution à
1 mg/ cc de Si02 • ,

- Ajouter quelques gouttes de phénolphtaléine puis lentement, et
en agitant constamment, de l'acide'chlorhydrique jusqu'à dis­
parition de la teinte rose. Ajouter encore 10 cc dlacidechlorhy-

drique et évaporer au bain-marie.
En cours d'évaporation, quand la solution est bien chaude, chas­
ser l'acide borique par addition d'alcool méthylique, comme il
est expliqué au ~aragraphe "mode opératoire", 3e alinéa page
122 du Tome III {analyse des Sols, Roches, Minéraux).
Poursuivre ensuite l'~vapor~tion de la silice et son évapora­
tion fluorhydrique, comme décrit pages 120 et 121 du Tome III.
On doit obtenir 50 mg de Si02 ± 1 mg. '
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~ul~àte de sodium hydraté.
Passer en fiole jaugée de
avec de l'eau bidistillée.

SOLUTIONS TITREES

S04--

Les' solutions sont établies à partir de sulfate de sodium
hydraté: S04Na2,10 H20 (sel de Gauber). Ce sel est utilisé tel
quel, S"ans séchage à l'étuve~

SOLuTION A 1 .mg/cc de 804--

Peser très exactement 3?354 g de
Faire dissoudre à l*eau bidistillée.
1 litre. Compléter au trait de jauge
Bien agit~r.

SOLUTION A 100 ~/cc de S04--

. Prélever avec une pipette, 100 cc de solution à 1 mg/cc, les
passer dans une fiole jaugée de 1 litre. Compléter au trait de
jauge avec de l'eau bidistillée. Bien agiter.

VERIFICATION DES TITP~8lS

§~~~!~~_~_l_~~LEE_~~~êQ~::
- Prélever, avec une pipette, 5 cc de solution à 1 mg/cc, les

passer en fiole jaugée de 100 cc. Compléter avec de l'eau
permutée. Bien agiter.

Etalonner le photomètre de flamme,pour le dosage du sodium,
avec la solution Na 2 utilisée pour les analyses d'eaux.
Photométrer la solution diluée, on doit obtenir 24 mg/l de Na
± 1 mg/le

§~!~~!~~~~_lQQ_~L~E_~~_êQ~::
- Prélever, avec une pipette, 25 cc de solution à 100 t/cc, les

passer en fiole jaugée de 50 cc. Compléter au trait de jauge
avec de l'eau permutée. Bien agiter.
Etalonner le photomètre de flamme comme décrit ci-dessus avec
la solution Na 2.

- Photométrer.la dilution effectuée, on doit obtenir 24 mg/l de Na
+ 1 mg/le

F 133
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