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AYANT-PROPOS :

Tes méthodes rassenbl ées dans ce fascicule sont le fruit des efforts

des divers ohefs de labgratoire qui se sont succédégh |a t@te du service des
| aboratoires d'anal yses du CNRA de Banbey & qui je tiens & exprimer ma recon-
nai ssance

Si beaucoup de méthodes ont évolué depuis la nmodernisation du [abora-
toire intervenue en 1974, d*autres sont restées imuables et certaines, enfin
seront anenees & subir des medifications pour |es adapter & une demande de plus
en plus pressante, sans toutefois perdre leurrigueur scientifique.

Le regroupenent de ces néthodes nta donc pour objet que de documenter
les chercheurs et les stagiaires sur les activités du laboratoire

Les protocol es décrits pourront 8tre adaptés par chacun au matériel
dont il dispose.

Ltanalyse n'est que |e peflet des échantillons qui y sont sounis.
Il appartient aux demandeurs de fournir des échantillons représentatifs et homo-
généigég par un pré-échantillonnage.

Les demandeurs remettront au |aboratoire | es échantillons acconpagnés
d'une denande d' anal yse convenabl enent renplie et signée par |le chef du service
demandeur. |ls devront aussi inscrire eux-mémes |es numéros d'identification
SR/Solab sur |es échantillons et sur |e cahier de demandes d'anal yses en indivi-

dualisant de fagon précise et sinple chaque échantillon. (Cf annexe).

Ip 'taille" maxi num d'un échantillon adm ssible pour |le |aboratoire
est de 2 kg pour les échantillons de sols et d'un volume de 1litre pour |es
échantillons de plantes.

Chaque série d' échantillons représentant une unité de travail (essa
conplet, ensenble de profils provenant d'un méme |ieu, etc...) recoit un
numéro de dossier qui |'identifie au cours de |'analyse
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PREPARATION DES ECHANTILLONS BE:S0LS

Les échantillons renis au laboratoire sont stockés avant préparation
dans un abri spécial

I'échantillon est d'abord étalé dans un bac en al umniumou enbois
et est séehé au soleil ou au four infrarouge a une tenpérature voisines de 60°C,

Is totalité de 1'échantillon d'un Poids maxirmn de 2 kg est place
dans un nortier et broyé de facon & briser [es nottes et les gros agrégats,puis
1'échantillon est tam sé & travers un tamis 8 mailles de 2rm, la terre ainsi re-
cueillie constitue |a ™erre fine" et sert de base & la plupart des déterm na-
tions effectuées. Ala demande,le refus au tams de 2-m (graviers, cailloux,débris

organiques tres grossiers, etc...) peut Qre pesé et son pourcentage par rapport &
4 la totalité de 1'échantillon est déterminé.

Aprés tam sage 3 2mm, |'ensenble de 1'échantillon €St passé au "parti-
teur" de facon & reduire la taille a 500 g environ (le reste de 1'échantillon
initial est rems dans |e sac de départ) dont environ 400g sont placés dans un
sac em pl astique.

Dans | e cas ou certaines déterminations nécessitent un broyage plus
fin des échantillons Sont demendées (Carbone, Azote, P205 total, etc.. a? 100 g
de terre fine au maxi mum sont placés dans une jarre da broyeur planétaire en
aci er ou en agate avec des billes de |a méme matiére que la jarre puis
1'échantillon est traité 10 mnutes au broyeur planétaire. Ia poudre fine ains
obt enue a des'graing d' une tail | e maxdrmn vedsine des, 1005w . gielleést pl acée
dans un second sac en plastique. !

Les deux sacs plastiques provenant du méme éshantillon sont placés dans
une bofte portant une étiquette rappelant |es références utiles de 1l'échantillon,
| a botte est alors rangée sur les etageres prévues a cet effet et son enplacement
repéré sur un cahier registre



MESURE DU pH DES SO S

1« Matériel (pour une série de 50 échantillons)

« Béchers forme basse de 100 ni 50
. Eprouvette de 50 =1 ou pipette automatique
. Barreaux aimantés de 5 om 50

« Agitateur magnétique _ 1
pH netre Corning 610 (ou Radioneter ou Methrom, avec une él ectrode
combinée poup mesures de pH).

. Mesurette cal i brée a 3,75g’de KC1 RP 1

. Chronorétre !

2?2~ Produits

« Etalon pH titrisol & pH 4 et 7. Solution préparée a partir de tampons
titrisol dilués a volune. Solution & conserver au réfrigérateur, a sortir
2 heures avant |'enploi. Ne pas exceder une durée de conservation de deux
noi S.

o Eau distillée bouillie refroidie

s Chlorure de Potassium p.a. préal abl ement réduit en poudre au nortier.

3- Mbde opératoire

Dans un bécher de 100 m forme basse peser 20g de sol tamigé & 2rm.
Ajouter 50 m d'eau distillée et un barreau nmagnétique. Agiter sur agitateur
magnéti que pendant une minute puis |aisser reposer 15 ninutes, agiter & nouveau
pendant une minute puis trenper |'électrode du pH-métre dans | a suspension et
mesurer e pH Dans le cas ou |e "pH K¢1" est demandé, ajouter & |a suspension
précédente 3,759 de KC1 RP, agiter et laisser reposer & nouveau 15 minwtes,
agiter alors une derniere fois et mesurer le pH La val eur trouvée est en géné-
ral inférieure de 1 unité pH & | a précédente et elle mesure |"acidité d'échange

du sol.

4. Node d' enpl 0i du pHemdtre Corning 610

Vérifier le bon état dee pilesdu pHnetre (batterie —————-% aiguille
dans | a gone verte). enlever, Le bouchon de renplisage de |'électrode et vdrifier
que le niveau de 1'électrcly &st suffisant. Plonger alors |'électrode dans e
tanpon pH 7,0, régler | a correction de température du pHmetre et |e sélecteur
de fonction gu pH-métre €tant sur pHO-14 ajuster ["aiguille & 7,0 & |"aide du
potentiomdétre de calibrage. Verifier la linéarité de la réponse du pH-métre Sur

| e tanpon pH 4,0.




ANALYSE GRANUIOMETRIQUE DES SOLS

1= Principe

L' anal yse granulonétrique a pour but de déterminer la répartition gen~
tésimale des particules constitutives du sol tamisé & 2 nmen un certain nombre
de fraction de tailles conprises entre des |inmtes conventionnelles @§éfinies en
1927 par |'Association Internationale de la Science du Sol et qui sont

« particules de taille inférieure 3 2 p (argile)

« particules de taille conprise en 2 et 20 fta$linnm

- particules de taille conprise en 20 et 50 M {|linon grossier)

- particules de taille conprise en 50 et 200fﬂ(sable fin)

- particules de taille conprise en 200 et 2000 ﬁﬁ(sable grossier)

La détermnation du pourcentage des particules appartenant & chaque
classe suppose | a degtrustion de la matiére organique du sol (traitenent & H>0z)
et @a destruction des agréagats par dispersion des collo%ded floculés (traite-
nent & 1l'hexamétaphosphate de sodiumet & |'acide chlorhydrique dans |e cas des
sols ferrallitiques riche en Fer et Alumine). Ces deux prétraitenments sont inu-
tiles sur la plupart des sols gablgeux du Sénégal dont |a teneur en natiére or-
gani que est inférieure a 2%,

Leg fractions fines (Argile et Linon) sont atteintes par des mesures
de sédimentation tandis que les fractions grossiéres (Tamon grossier et sables)
sont igoléegs par tamisage sur des tamig mormaifsés.

2= Matéri el

- §§°hers.de 600 m forme haute ) yons e cas de destruction & H202 seul enent
- Entornoirs

Fl acon & agitation de 800 m

Al longe & sédinentation de 1 litre

Pi pette Robinson de 20 M montée sur b&ti appropri é avec échell e indica-

trice de niveau _ )
Capsul es en porcelaine ou en verre & fond plat de 50 ml tarées au 1/10de

g .

~ Tamig AFNOR de 15 cmde & & maille carrées de 50}giet 200§AL, fond et cou-
vercle de tanis adaptés

- Thermométre 0 & 60°C,

3= Produits

Eau oxygénée & 20 volumes(dilution de 5 fois de 1'eau oxygénée du commerce)

~ Amoni aque pure (25% de NH3)

~ Acide chlorhydrique 0,2 ¥ (17 m. de HCL RP par litre de solution) {pour
échantillong ferral litiques seul ement)

= Chlorure de potassiumN/10 (7,45 g/1) pour échantilloms cal cairesseul enent)

- Hexamét aphosphate de sodium g 40 g/1

4= _Mode opbratoire (réaliser des péries.de 20 éehontnbillons:ed wn bémoin)

4.1~ Cas des sols sableuxferrugrpe Dior et Dek m Sols ineux divers

, Peser dans les allonges & sédimentation de tlitre 20g de terre fine
en prenant soin de prélever de petites portions de terre etalée sur un
sac plastique et homogénéisée par mel ange.



~Aouter 25 m de solution d' hexanétaphosphate de sodiumet environ 450 ml
dteau distillée, porter &4 |'agitateur rotatif pendant 3 heures puis nettre
| es al l onges sur une paillasse et rincer |les bouchons g'un jet de pissette,
et ajouter de 1'eau distillée jusqu'aal litre.

. Pour ohaque série d'analyses faire un témin sans so

« Agiter par retournenent chacuncdes allonges rebouchées pendant 20 secondes
Reposer |'allonge sous le rail de circulation de la pipette Robinson et
prélever a 10 cm au-dessous du niveau de liquide la fraction (Argile + Linon)
apres un tenps de sédimentation de 1'ordre de 4 ninutes, défini exactenent
d'aprés le tableau de correspondance, tenps de préldvement-température.

. Mettre | a suspension prélevée dans une capsule tarée et porter & |'étuve &
105°C jusqu'a dessication conplete, peser au 1/10.de mg

. Le lendemain matin, agiter & nouveau chacune des allonge& intervalles ré=- :
guliers . de 2 minutes entre chaque allonge et prélever aprés 7 heures de
décantation environ en se basant sur |e tableau de correspondance temps~
température pour |a vitesse de décantation des argiles (faire une nmoyenne
des tenpératures du nilieu au noment de |'agitation et de la nesure).
Mettre en suspension dans une capsule et porter & |'étuve a 105°C jusqu' a
dessi cation conpl éte, peser au1/10 de ny.

. Elimner alors |'argile et les limns par des siphonages successifs aprés
avoir ajusté le volune a 1litre et agité la suspension a laquelle on a
ajouté & chaque siphonage 5 m de NH,OH pour aider & |a dispersion des
argiles, avant le siphonage |aisser ﬁécanter legsablegpendant 8 m nutes,
répéter cette opération 3 fois

. Récupérer | es sables dans une capsule en porcelaine de 50 ml puis porter
la capsule & |'étuve et sécher &%105°C une nuit, Aprés séchage séparer |es
sables sur tams ey ai aant au passage des grains & |'aide d'un pinceau
Récupérer chaque fraction dans une capsul e tarée et peser

442= Cas des sols riches en matiere organique, calcaires, salés ou ferrallitigues

o e s s s e

. Fairela pesée de départ dans un bécher de 600 m forme haute. Ajouter 50ml
de H202 & 20 volume et laisser agir & froid vendant une nuit puis porter
sur plaque chauffante a 90°¢ jusqu' & destruction conplete de la matiére
organique (cessation d'effervescence). Dans certains cas de nouvelles addi-
tions d'eau oxygénée peuvent étre nécessaires.

. Apres destruction totale de la matiére organique, laisser refroidir, trans-
vaser quantitativenment en allonges & sédinentation et reprendre au paragra-
phe 4.1.

4.,2.,2, Sol's fortenenL"caIcairgs

i e R e s

Apres destruction éventuelle de |a matiére organi que, ajouter dans |e
bécher 250 nl de sol ution de ¢l N/10, |aisser en contact 15 ninutes puis agiter

et fwltrer. laver sur filtre a |'eau distillée jusqu'a disparition des chlorures
(test aAg NO3).

Récupérer le résidu de filtration en allonge & sedinentation puig re.
prendre ia-manipulation comme prévu au paragraphe 4.1.

442,3¢ S0l s sal és

AN WU Sl ik i e W st

Apres destruction éventuelle de la matiere organi que dans |e bécher
ajoutar dans lebdehar 250.mt d' eau distillée chaude, |aisser décanter dans |e
cas ol 1'échantillon est riche en sels solubles, si |e surnageant est trouble,
filtrer. Répéter deux ou trois fois cette opération suivant |'aspect du smrnageant.
Aprés élimnation des sels solubles transvaser en allonges & sédinentation et
reprendre au paragraphe 4.1.



442.,4, Cas des . golg ferrallitiques

o ot

Aprés destruction éventuelle de |a matiére organique, traiter 1'échan-
tillon par 250 nl de HC1 C,2 N environ, laisser agir 15 mnutes en agitant de
tenps en tenps, puis laisser décanter si possible ou si le surnageant est trouble
filtrer. Répéter cette opération deux ou trois fois puis laver sur filtre &
|'"eau distillée jusqu'a disparition des chlorures (test & NOz Ag), transvaser en
allonge & décantation puis reprendre au paragre 4,1,

5= Calculs : Si b en mg = correction introduite par le témin sans sol

Prél évement (Argile +_ Linon)
Si p ='poids de la capsule utiliseée en ny
pt = poids de la capsule + (Argile + Linon) en ny

on a {%(A+L)=i-'4-"-£§

Prél évenent Argile : si p! = poids de |a capsule utilisée en ng
p'1=poids de la capsule + Argile en ny

ona®Agile = pit ayp =g ny

P—
!

- !
a'o !‘% Limon = ~25-=-°% | | %Argile = =5—=

Tam sage de sable

Si d = poids de sable restant sur le fond de tams en g
e = poids de sable restant sur le tams 4 50microns en g
f = poids de sable restant sur le tams a 200microns en g

onaz: %desables trés fins = ax5
% de sables fins = eX5
% de sables grossiers = £ x5

6~ Renar ques

Dang la mpjorité des sols sableux du Sénégal |a détermnation du taux
a'(Argile + Linon) suffit & caractériser agrononiquement |a texture de ces sols.
Cette granul ométrie sirmplifice est |e plus souvent demandée dans |es anal yses. Ie
gain de tenps réalisé est considérable. Il suffira donc d appliquer le node opé-
ratoire en g'arrftant au prél évenent (Argile + Limon).

7~ Annexes: Tabl eaux de prél évement tenps-tenpérature pour |es deux prél évements
4 ef fectuer,



7o« Tabl eau temps-température pour le prélévement Argile

i 1 i i i i i 7 1 i 1
! Tenpérature en °C .15, 16 ;17 . 18 1 19 , 20 ;21 & 22 , 23 )24 ,
1 ]

1 g I v T ! ! ' !
1Temps Qe ChULe Particules g osls s115,3718,2418.1218.00,7.487.37,7.26)7.16!

! {2 pirpour 10 €M
! " (heures ot minutcs) ' ! ! ! ! ! ! ! ! ! ! !
!Psrt.g-\%na ! !

. S, R R R S R
IProf.de gé~! O NEUres | 6.6; 6.8y 7.0y 7.2y 7.3; 7.5, 7.7, 7.9, 8.1 8.3;

! - ! ! m— ! i A I
!gg‘ﬁggt}fgs ;7 heures | 7.7, 7.9; 8.1; 8.3; 8.6, 8.8; 9.0, 9.2; 9.4, 9.3,
1! ser ! i i ! NN ! ! ! !
?zﬁfﬁ’s de 8 heures | 8.8; 9.0y 9.3, 9.5, 9.8,10.0,10.3,10.5,10.8,11.0,
! o ! ! ! ! U ag ! ! ! ! T
. Tempkrature o°¢ ; 25 : 26 ; 27 | 28, 29 ; 30 . 71 !32 : 33 : ]
- de chute de oerbious: ! ! ! ! ! ! ! ! ! !
enps de chute de particux & ~-ir ' ' 1 1
! ; 2471 ! 16,2116.1316,07!6,001 !
y les de taille (2fnpourngn0,‘6‘4',7‘6'3,8'6',29'6,'21, 3 7 I
Part, 4.2 ¢! ! ! ! ! ! ! ! ! f !
!prof.;; éé_! 6 heures { 8-5; 8.7J 8.9! 9.1,_ 93y Fe5y = 4 w Wy b
! | i f i i ! ! ! ! ! 1 !
;Enantté%fédsei 7 heures | 9.9;10.1;10.3;10.6,10.8;11.0;11.2;11.4;11.6; |
! I ] i ! 1 ] ! 1 ] f ! !
; (en cm | & dhures 11.3;11.5,11.8;12,1{12.3,12.6; = | = ; = |

7. = Tableau Tenps-tenpérature pour prélévement Argile + Limon pour une chute de
10 cm des particules de taille 20  (enminutes~secondes)

| B ! ! ! | 1 1 | |
. Température €N, .o\ qe i 47 1 181 191 201 21! 22 1 23 1 24 1
! °C ! ! ! ! ! ! ! 1 ! ! !
| ! ! ! 1 ! ! ! ! ! ' !
1 Temps mi.secondesy 5.27; 5.19; 5.10, 5.03, 4,55, 4.48; 4.41, 4.34, 4.28; 4,22,
! Température ! ! ! Rl ! i ] T ! |
! e | 251 26 1271 281 29 1 30 1! 311 321 33 /////1
! 1 ! ! ! | ] ! ! ! ! !
| ! i I ! z ! ! ! ! 1
TEITDS msec ! 4‘15! 4.10' 4-04' 3059! 3054! 3.48’ 3-43! 3'37! 3‘32"/////?




DETERMINATION DE L"HUMIDITE A DIVERS pF DU SOL

1~ Principe

Les rdserves du sol en eau disponible pour les plantes peuvent
Etre estimées & I1"aide du pourcentage d"humidité du sol lorsque la terre
fine, préalablement humidifide & saturation, est soumise & Wne pression qui
tend a gn chasser 1'sau jusqu®a ce que les farces de rétention de ITeau
par le sol soient égales a la pression appliquée.

La pr €SSi on 1la plus élevée appliquée, qui correspond convention-
nellement a la f orce de succion maximum des raci nes, est de 16 kg/cm2 tan-
dis que la pression la ples faible correspondant a celle de I"eau restant
dans le sol apr&s ressuyage (humidité au champ) peut varier de 30qg & 1
kg/cm2 suivant la texture du sol.

L'échelle de pressions utilisdes étant trés étaléde elle est re-
pérée par son |ogarithne deécimal, les points remar quabl es utilisés étant

| pF 20 ;22 25 |28 ;30 |42
;P oo/emz | 100 | 160 ! o320 ' 630 ! 1000 | 16 o0o]
JemHg |74 w7 235 | 463 | 7ss ///0//),

2~ Matdriel

2.1~ Détermination de 1'humidité @ des pF conpris entre 2,0 et 3,0

Presse a plaque de porcel ai ne (matériel Soil-Test)

Papier Joseph

Anneaux en plastique de Icm de hauteur environ et S5Sem de diamdtre
Balancs sensiblo au 1 g au Verni er.

]

2.,2- Déterm nation de 1'humidité a pF 4,2 0u supérieur a 3,0

- Presse z nenbrane de cellophane (Matériel Soil - Test)

- Plague d-aluminium poli de 30 x 35 cm sur |equel on a tracé uns cir-
conférence de diametre intérieur égal au diamdtre de |l @ chambro
d' extraction.

-~ Menbrane de cellophane hémi - permeéabl e, assouplie par trempage dans
I"eau distillée 4 a 5 heures.

3~ Mde opératoire

z

3.%1- Mesure des humidités a pF inférieur OU &qal & 3,0

I merger |a plague de porcelaine dans un plateau renpli d-eau pendant
4 heures

Si phonner |' eau

Aj ust er une feuille de papi er Joseph découpée SUI la plaque
Mettre on place |es anneaux (les disposer en aspirale & partir du cen-
tro de la plaque en évitant ccdernier) et les renplir de terre fine
soigneusement échantillonnés €t lég®rement tassée.
Ajouter de 1'ecau dans le plateau jusqu'a mi-hauteur des anneaux et

| ai SSe imbiber wune nuit au  minimum.

) ]




Sortir la plague et 1la mettre en place dans I"appareil

- Etablir progressivement la pression jusqu"a la valeur voulue en se
basant sur le manometre & colonne de mercure.

= Laisses s’établir 1"équilibre (il ne doit pas y avoir pratiquement
de consommation dair comprime si aucune fuite n"existe). L'équili-
brc est atteint aprds une nuit environ.

~ Préparer la bolte a tare en aluminium pour recevoir ltéchantillon

(botte ouverte) , puis ouvrir l'appareil et retirer la terre des an-

neaux et la mettre dans les bottes & tare que l'on referme immédiato-

ment, placer I1"anneau & cfté de la bofte 3 tare pour.poogvoif.-dtablir

la correspondance puis Taire les pesées a l'équilibre.

Ouvrir alors les bf#ites a tare et les mettre a sdécher & 1'étuve
a 105°C, peser les échantillons secs.

3,2« Mesure de I"humidité & pF 4,2

Appliquer la membrano hémiperméable sur la plaque d®aluminium. 11 est
pratiqgue de placer plague et membrane sur un plateau rempli d"eau qui
est giphonnée au moment de placer les échantillons de terre.

- Pendant cette période, il est nécessaire d’humidifier souvent la
membrane par un jet de pissette.

~ Disposer les anneaux sur la rncmbrano, en évitant lg centre, a l'in-
térieur de la circonférence délimitant la diamétre intérieur dc la
chambre d’'extraction, remplir de terre fine soigneusement échantil~
lonnée et légdremant tassde les anneaux (il est préférable d'opérsr
avec une membrane entierement garnie). Mettre de Il'eau dans le pla-
teau jusqu®"a la mi-hauteur et laisser imbiber 24 heures.

~ peser sur le Tfond do la chambre d"extraction une toile a légére mailles
(1mm) puis une toile & mailles Tines (U,’Imm).

~ Leg arroser et appliquer soigneusement sur le fond en chassant les
bulles d’air.

~ Poser les plaques d®aluminium sur le fond de 1la chambre, maintenir
d*une main la membrane sur la plague et retirer la plaque trés soi-
gnausement. Les échantillons doivent occuper I1"emplacement do la
chambre et la membrane doit se coller parfaitement aux toiles.

= Mettre en place la paroi latérale de la chambre puis le couvercle,
serrer les boulons et &tablir la pression.

Aprds avoir obtenu 1'équilibre (24 heures environ) préparer les
boites & tare pour recueillir les échantillons. Arr@ter I1"appareil puis
retirer los échantillons de la plaque en opérant de la m8me fagon gu'au
paragraphe 3.1 ., faire les m@mes pesées.

4« Calculs

Si Po = poids de la botte % tare utilisée & vide + couvcrcke

PI = poids de la bofte a tare utilisée t couvercle t sol avant pas-
sage a I étuve
P2 = poids de la bofte & tare utilisés t coucle + sol apres passage
a 1l'étuve
' , PlI, - P2
! T = e i
on a H % a pF x P2-P0X1
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DETERMINATION DE K.= (Perméabilité HENIN)

Cette détermination exige I"emploi de tubes pyrex & collerette
de 15 cm environ de hauteur et de P intérieur 32 mm. Ces tubes seront
fermés & la base par un morceau d'étoffe maintenu par un é&lastique (toils
a2 bluter en nylon 0,5 mm). Placer dans le fond du tube du sable grossier
GU du gravier (calibre 2 & 3 mm) sur une hauteur de 2 cm exactement. Le
gravier est lavé et conserve dans l'eau pour assurer une bonne mauillabi-

litd.
-~ Echantillonner 50 y de terre

~ Placer le tube, dont le fond est garni de gravier, dans un
bécher de 250 ml forme haute. Mettre de I1"eau dans le bécher jusgu'd en-
viron 1,5 cm au dessus du niveau du gravier.

- Prélever dans une main mé&tallique, environ 1/5 de la prise
d"essai, soit 10 g. Laisser tomber cette terre au centre du tube aussi
réguligrement que possible. Les particules tombent dans 1"eau contenue
dans le fond du tube et subissent ainsi un dégazage. Par deux mouvements
de rotation sur place, égaliser le niveau de la terre.

» Faire monter Ilentement le niveau d'sau dans le tube & 2 cm
anviron au dessus de la terre, au moyen d'une pissette. Opérer avec pré-
caution gt dviter dans la mesure du possible les tourbillons perturbant
la colonne de terre. Amener ensuite le niveau d'eau du bécher & la hau-
teur du niveau 2 l'intérieur du tube. Egalissr le niveau de la terre par
deux nouvelles rotations.

- Continuer le remplissags de la m8#me facon par fraction do 10 g
environ. On doit éviter la formation d"anneaux dans 1la colonne de terra
entre chacune des additions. Dans le cas de terres trés riches en mati&res
organiques on introduit la terra trés lentement et par petites fractions.

- Lorsque 1z rcmplissago est termine, ajouter da 1l'gau dans le
tube jusqu'ad 1 cm du bord supérisur. Placer le tube sur une rampe,, ot
par l'intermédiaire d"un siphon, le relier & un cristallisoir alimente
par un flaco, de Mariotte de fagon & conserver un niveau constant.
Régler la position du tube pour que le niveau se maintienne & 14,5 cm
au-dessus du bord inférieur du tubg.

-~ Laisser 1®équilibre s’établir pendant 5 & 10 minutes.

~ Au blOut de 10 minutes, commencer & recueillir l'gau qui
s'dcoule & la base du tube. Noter le temps. Mesurer la quantitd d&coulde
au bout d'une heure,

w Mesurer la hauteur de 1la colonne de terre, en mesurant la
distance "base du tube « surface de la terre” et en retranchant 2 cu

(gravier au fond du tube).

L
< (en/h) = S
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Cette ddtcrmination pout 8tre faite sur 6 & 10 échantillons

4 la fais.
§ peut varier de E 2 430 cm3 environ
L est en général compris entre 4,4 et 3,5
H = 14,5 cm
S = 8 cm?
K = %%l: (erreur relative & 10 %)

K peut varier de &~ a 60 cm/h
I1 peut 8tre bon de laisser percoler plusieurs heures de fagon

& suivre la variation de K en fonction du temps. Si K diminue de plus do
40% en 2 heures, lc jugement & porter sur l'échantillon devra 8&tre réserve.

Types de sols K cm/h

-~ Rendzine sur calcaire tendre 59,5
- Terre de prairie 2 excellente structure 6,9
w Terre limon, chauléa 4

Faire I analyse on 2 répétitions, donner le résultat avec au
maximum un chiffre aprés 1la virgule.
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DETERM NATI ON DU CAICAIRE TOTAL DES SOLS -

Cette détermination est inutile sur les sols dont le pH est inférieur

a 740,
1= Principe

_ Mesure 4y CO2 dégage par attaque du calcaire total du sol a |"aide
d'acide chlorydrique.

2= Matériel
= Caleimétre Bernard
- Balance au 1/10 de g (trébuchet Mettler P1200)
= Papier a peser, tube fond rond de 5 m.

3= Produits

« HCl environ 6N (diluer au 1/2 |'acide du comerce)
« $aC03 = RP préalablement séché a |'étuve

4- Mode opératoire

-~ Peser sur un norceau de papier & peser ou dans un bécher P g de terre fine
séchée & |'air, P représente un poids de terre suffisant pour provoquer
un dégagement de CO2 conpris entre 80 et 100 divisions du calcimdtre (P
peut varier de 1 a 5 g de terre).

- Placer la terre dans l'erlen a réaction et |'hunecter par un miminium d'eau
pour enchasser 1l'air.

« Renplir le tube a fond rond placé dans llerlen du calcimetre par 5 m en-
viron de HC1l au 1/2, veiller & ce que |'acide ne se déverse pas dans |a

fiole.

« Boucher la fiole a réaction, |la pince controlant |"arrivée d air étant
enlevée et amener le niveau dair au O en maniant la boule réservoir de la

main gauche

= Renettre en place la pince d arrivée d'air et faire couler |"acide sur la
terre, progressivement en tenant la fiole par |'extrémté du col

» Agiter la fiole de la main droite et faire descendre |a boule de Ia main
géuche de facon & ce que |'eau reste au méme niveau dans la boule et le

t ube.

- laigser stabiliser |e niveau et gepérer sur |a gradustibn Le+volume ire gaz
dégagé
5- Cal cul's
si P = poids de la prise d'essai en g
vo = volune de gaz dégagé correspondant a 400 mg de Ca CO3
V = volume de gaz dégagé correspondant & P g de so
| e taux de calcaire en pourcentage de la terre fine est

0,4 X V |

| cacosg= BAXV

(Exprimer le résultat avec une décimle.)
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DOSAGE MANUEL RAPIDE DU PHOSPHORE ASSI M LABLE

A L' ACl DE ASCORBIQUE A FROID

1-Réactifs

-~ Extraction du P205 du sol selon Truog '

. Réactif : H2 SO4 N/500 préparé par dilution de H2 SO4 N ou K/10 titrisol.
. Ajouter 3g de SO4 (WHz)2 par litre de solution pour amener |a solution &
PH 3,0.

= Dosage proprement dit
Réactifs :

* nol ybdat e d'ammoniums: di ssoudre_15§ de paramolyBdate d'ammonium dans 500mt
d' eau distillée,, stocker & |"abri de la lumére au réfrigérateur.

x acide sulfurique: diluer 140 mi de H2 804 concentré (d= 1,82 =~ 36 N) par
900 1 d' eau distillée.( ... Dans un bécher de 1litre, nettre
400 M d'ecau distillée, ajouter lentement et en agitant 140 M de H2 3¢
pui s & nouveau avec précaution 500 m1 d'eau distillée. Laisser refroidir
avant de transvaser en flacon si possible brun.

» Acide ascorbique & 5,4%: préparer 50 m de solution juste avant ['enploi

% Emétique (tartratre double d'antimoine et de potassium « dissoudre
0,34 g d'émétiaue dans 250 nl d'eau distillée (a conserver en flacon

plastique au réfrigérateur).

% Gamme étalon de dosage: & partir dlune solution de P & 1000 ppm de P
(4,390 g/1 de P04 H2X séché & 80° - 2 heures) préparer une solution
de-1? & 50 ppmen diluant 5 n de solution mére & 100 m avec |e réactif
d'extraction du phosphore assimlable. Cette solution & 50 ppmest &
prépsrer & chaque série.

2 « \bde opératoire

2.1.. Extraction du phosphore assimilable 3
Peser 10 g de terre séchée et tamisée & 2mm, ajouter 400 mM de réactif

h)

d'extraction et agiter 30 mm & |'agitateur rotatif.

Filtrer sur filtre moyen et sec en rejetant les 30 2 50 premers m du
filtrat puis recueillir en flacon de stockage de 60 m environ en ringant
le flacon avec le filtrat lui-méme. Stocker en vue du dosage.

Il est possible d opérer avec 5g de sol et 200 m de réactif d'extraction.

2.2- Dogage proprenent dit

. Préparation du réactif conpl exe de colorationg (préparer une quantité de
réactif suffisante pour la série 3 analyser soit pour une série de 20 -
chantillong et 6 ténoins, préparer 100 m de réactif). Dans un erlen de
100 m ou 200 zl metgre dans |'ordre 20 m de nol ybdate d'ammonium 3
3%, 50 nl de solution de H2 s04, 20 m d' acide ascorbique et 10 d' émé-
tique. Agiter 1'arlen a la main entre deux additions de reactif.

~ Mode opératoire 3

Dans une fiole jaugée de 25 m prélever 20 mM 4'échantillon de sol ou moing(v )
1'échantillon est riche en phosphore assimilable ajouter alors(20 ~V)ml
de témoin d extraction. Ajouter 2,5ml de réactif conplexe de coloration
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conpl éter a_25 ril avec H20 D et colorimétrer aprés 5 minutes au mini~
mn & 8200 A, Ie garme étalon est faite de |a fagon suivantesd partir
de la solution étalon de P & 1000 ppw/ce prélevoon et diluer 3 100ml
avec | e réactif d'extraction du phosphoreb puis & partir de |a solution
ainsi obtenue prélever 5 m et diluer & 50 1 avec | e mBme réac-tif

d extraction du phosphore, (la solution obtenue alors contient 5 ppm’de
P). Dans une fiole jaugée de 25 m prélever 0 w1 -2 =3 -4 et 5 ni
de solution de ® & 5 ppm ajouter & chaque fiole respectivenent 20 - 19
18 w 17 « 16 et 15 nl de réactif d'extraction de P (& la pipette baton
de 20 m) traiter alors comme |es échantillons (addition de réactif
conpl exe et colorimétrie).

- Calculs

S I \= vol une d'extrait pipetté pour |e dosage )
Si N = correspondance enra}P/fiole de 25 m de la lecture effectuee

on a: teneur en P (ppm dans le sol = F x --—-*-1483

t

dans le cas tres général ou v=20n ona

ppm P Truog = K x 2 et ! ppm P205 Truog = N x 4,58

Réglage Jean et Constant : >\ = 8 200 4
cuve = 1.¢cm distille
TO 5 = 89 & travers eau/ atsu 'seff de o optique

ganme linéaire de 0 & 25 ;uay/fiole de 25 n

Renar ques

Ia méthode Truog a €te choisie parm |es trds: nonbreuses méthodes
d extraction du phosphore assimlable des sols, car des études prélimnaires
(MONTAGNE) ont montré que cette technique extrayait les quantités les plus fortes
de P dans | e cas des sols sableux du Sénégal. De plus eile est facile & mettre
en oguvredone adapt ée aux grandes series d'anal yses.

Ies teneurs en P205 assinilable des sols sableux du Sénégal varient
nongidérablement avec | es traitenents phosphatés du sol, elles peuvent aller de
2 bu 4 pﬁm pour des sols non fertilisés jusqu'a plus de 150 ppm pour des sols de
]lad"tac e phosphatée" de Thiés ou pour des sols ayant recu un phosphatage de
ond.

Renar que s
Il est possible de faire |es dosages par colorikétrie automatique
(Cf. Annexe 1-6) avec les conditions de réglage suivantes du manifold s
~ Game étalon : o0, O-2, 0-5,1, 1-5, 2, 3 ppm P
- Cuve s 1~5 cmde trajet optique
« Expangion e 2
« Ponpage échantillons sur tube jaune ou violet.
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DETERMINATION DE L' ALUM NI UM ECHANGEABLE
ET DES CATIONS ECHANGEABLES AU KC1

1= Principe

Dans les sols acides (pH voi;in ou inférieur & 5,5) ltaluminium
peut exister sous forme cationiyue Al +, cette forme qui participe 2 la sa-
turation du complexe absorbant du sol peut &tre & I"origine de toxicités
pour certaines plantes qui peuvent an accunul er des quantités considérables,
en particulier dans le systdme racinairc. La déterminagion du taux d alu-
minium échangeable est donc d'un grand intér8t agronom que.

Ce cation est axtrait par percolation au KC1 normal et dosé par
colorimétrie autamatiquc & l'éryochrome cyanine. Le Calcium et le Magnésium
échangeables peuvent 8tre doses SUr | e MENME extrait par absor pti on atomique.

2- Matériasls

L' extraction proprenment dite ne présente pas de difficultés parti-
culihres, elle peut 8tre effectués en trés grandes séries SOit & 1l'aide du
dispositif d’ extraction des bases échangeables des sols soit directemont
sur filtre. Les dosages rapi des sont effectués par colorimétrie automatique
sur une chatne Electrosynthdse dont le manifold €St deécrit en annexe et par
absorption atomique SuUr un AAS5,.,P,E306,.

3~ Réactifs
Extraction : KLl (74.5 g dz KC1/litre de solution)

Dosage de l'Aluminium

Eryochrone cyani ne & 200 mg/1 contenant 2 ml de HNO3 rp (durée de con-
servation 1 senmaine environ au réfrigérateur et & ['abri de la lumere)

. Aeida aecorbique 3 1 g/1 (conservation 1 & 2 eenmmines au réfrigéra-
taur)

Tanpon Acétate de sodiuma 50 g/l ajusté & pH 6,2 avec CH3COOH.

4~ Mbde opératoire

4,17- Extraction

Dans dea béchers de 50 nl propree et gecs OU Sur dees papier8 a
paser, peser 10g de terre fine (Mettlsr P 1200) soigneusement dchantilonnée

Dane |le ca8 de percolation sur entonnoire, préparer un banc de
filtration un entonnoirmuAl d' un filtre rapide mouilld avec | e réactif
d'extraction. Mettre | es échantillons dans | es entonnoirs et percol er par
petites partionsde réactif dlextraction en recueillant le percolat dans
des fioles jaugées de 100 M (@e durde #e te-ppradletion doit ®8tre de 3 2
5 heuree environ). Ajuster & volume | €s fi ol es avec | e séactif d'extraction,
homogénéiser et conserver en vue de dosage.

pane |e cas ou la percolation est faite eur un dispositif des
beees échangeables du 801: nettre un norceau de coton dans le col de8 al-
longee & percol ation puis transvaser | e8 échantillons. Mettre en place le
di apositif (réservoir de liquide d extraction, allonge, fioles de 100 ml)
et mouiller | € sol par 20 m environ de réactif d' extraction. Laiaser en
Cont act guelques heures pui e régler 1'écoulement pour que | a percolation




16

dure 3 heures environ. Ajuster les fioles & volume avec le réactif d-extrac-
tion, homogénéiser et conserver en vue du dosage (ne pas exédesr 3 jours de
conservation).

4,2- Gamme étalon

v Dosage de 1'Aluminium échangeable

Solution mére de AI3+ a1 g/l de A;3+, & partir de cette solution

préparer une soluton fille & 100 mg/l de A1°* (préperer 200 ml de cette
aolution). Prédparer aussi 1 litre de soluton KC1 2 N.

Dana des fioles jeugdes de 100 ml faire les prélévements indiqués
dans le tableau ci-aprés puis compléter & volume avec de l'eau distillése,
et homogénéiser.

Remarque :

Leg valeur8 de tenesurs en me p. 100g de scl gant donndes pour
de8 conditions d"extraction standard.

!

0 I { I | | i | !
| Ne fiole | 1 | 2 | 3 | 4 ; 5 ; 6 ; 7 !
! ML ] ! ! l ! l ] !
{Solution Fille | 0 | 2 | ' 5 | 10 | 15 4 20 4 25 |
{100 ppm Al/Fiolel l ] ! i ] | |
| | | | 4 | | | !
| - | | | ! i | |
IKC1 2 N | 100 { 100 { 100 } 100 } 100 } 100 | 100 !

| !

! ! ! | { !
I111010011030011011011001710700000 0110017 10110710001110130171111

L | [

;Tenaur an Al |} 0 { ! ) s } ! ) s } 0 ! ; 5l

s8R "AT* Fiole b1 1 2,50 50 | ,5 1 I 12,51

! 1 | ! | | ! | |

V3¢ | | [ | | l i !

; AL /S0l } 0 | 0,11 } 0,28 ] 0,56 | 0,831 1,11 | 1,39 |
] | | l }

|

- Dogage du Calcium et du Magnésium extrait

Solution mdre étalon titrisol 1 g/1 de ca’t et Mg++, & partir
de cette solution préparer des solutions files de Ca ¥ et de Mg** a 100

Lo }:.g/ml.

Dane de8 fioles jaugdea do 200 ml faire lee préldvement indiqués
gur le tableau ci~aprés, puie compléter & volume avec de l'eau distillée.
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o ! ] ) l { ! [ [ !
i N® Témoin L 1 | 2 f 3 | 4 : 5 ! 6 ) 7 | 2] l
l - : ! | ! 1 l l ! | :
, Solution fille Cat+ I 0 1 2 1 &4 | 8 1 12 120130 1 40 |
| ml/Fiole ! | | { l 1 1 ! l
YSolution fille My * ‘ ‘ ! ‘ ' 1 ‘ ! |
1 l 0} 1 1 2 1 3 1 4 181 121 16 |
| mi/Fiole __ } ! ! ] ! ! ! i §
! . ! ! | ! i 1 I 1
y Solutlon do KL1 2 W 4 1004 100 | 100 | 100f 1001 1001 1000 100i

mi/Fiple
! ! ; I ! ! I I } !
U e 1 1 . ! i ! ! ! ! ! .
| 8 Y ppm/fiole ;0T 2, 4, 6, 10, 15 "
l & I ! I I 1 I ! ] ! ! oot
CE jne.p.100g 301 | 0, 0.05 0.10; 0.20, 0.30, 0.50, 0.75, 1.00,
| £} i ! ! I ! ! i ! gl
! g;; by el ppm/fiole [ 0,05 1 L1 2 41 6 l
| o ! f 100 l! } ! { I 1 ! i {
12 e PetTEe se | I [ | ! z ! !

Les valeur8 en me p.1 00y de eol ne eont valable8 que dans 1lee conditions
standard d'extraction.

Pour | e manifold de doeage de 1'Aluminium, ee reporter a l'ennexe
I-1. Le mlieu d analyse é&tant fortement chargé on sels, il est indispensa-
ble dtutiliear pour |es doeagee par absorption atomque le bec circulaire
et de rincer abondamment |'ensemble du bruleur aprés usage.
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EXTRACTI ON ET DOSAGE DES BASES ECHANGEABLES
Er DE LA CAPACI TE D'ECHANGE DES SOLS

Ie technique utilisée est |a séquence - Percolation & aeN NS normal pH7
- Lavage a C, H5OH
~ Percol ation ayacz 10 %

Te mMéthode n'est pas parfaitenent rigoureuse car elle ne tient. pas
conpte des variations dues au pH du sol, ni de probl énes posés par 1l'encombre-
ment stérique différent des cationg intéressés par |es phénonenes a'échange.
De plus dans le cas des sols calcaires ou salins une partie de sels solubles
est extraite par |'acétate d'ammoniur,

1« Réactif :

= Acétate d'armonium normal neutre. Solution & 77,04 g/1 = aj uster
a pH7 avec NH40H ou CH3COOH (Ac NHy)

~ Alecool 4 96° Bon goQit - peut Qre réutilisé aprés précipitation de
st (WH4)2 par |"acide sulfurique, filtration et distillation en rejeteat |es
t8tes et queues de distillation

- Nacl & 10% acidifie pgar HC1 pour obtenir une solution de normalité
0,058 en Hel (100g Wacl + 5 m HEL N/litre)

- I=20% en sol ution ehlorydrique correspondant & 5% de Iecd;~7 H20 soit
1,87% de Ia (42.83g Lay0z + 80 m HC1 RP pour 2 litres de solution).

2~ Mode opératoire

2.1. Généralités: Les percolations sont faites dans des tubes a percoler de &
environ 2 cmdont |'orifice d*écoulement est nuni da'un tanpon de coton tasseé
de 1 & 2 cm environ. Le tube est surmonté d'une anpoule en verre de 250 m dont
IN 1'orifice S' adapte hermétiquenent au tube de percolation
K\“W3Q“*‘€a\ P Des pinces a vis servent a regler les débits de liquide des
My A allonges et tubes de percolation
«~ Dans tous les cas la percolation est effectuée comme suit:

Akhﬂqggi 1) x mse en place du liquide a percoler dans 1'ampoule
a réservoir
2) fermer la pince a vis Bet introduire de 26 a 30 ml de
liquide & percoler dans |'allonge en ouvrant la pince
' A puis fermer la pince A Laisser reposer pendant 4
. ﬂﬁ 5 heures ou une nuit aprés avoir fixé | e bouchon herméti-
F}u‘e L quement a |"allonge a percolation dans le cas de AcNH, et
b

Nacl,pour |'al cool pereoler immédiatement).

3) Ouvrir les pinces B et Aet régler la vitesse de percol ation avec B de fagon
a ce que le liquide s'écoule en 3 ou 4 heures environ, soit au rythme de 1 goutte
toutes les 3 & 5 secondes environ

2.2, Dispositions particuliéres & chaque solution utilisée

2,2.1, ACNHp---'mse en place du sol: Peser 10 g de terre fine dans un tube
a essai : , mettre dans |'allonge a percoler 20 nl environ de 4CNH,
puis transvaser le sol du tube & essai dans |'allonge en faisant tourner celle-c
sur elle-m8me pour obtenir une rkpartition homogéne du sol dans 1l'allongge. Rin-
cer les parois de |"allonge avec un peu de ACNHs . ReoueiTlir en fiole |augée

de 200 nl.
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2.2.2. Acool ---+Rincer |"anpoule réservoir avec de |'eau distillée (a la

pissette) puis ajouter 250 m d'alcool & 95° Percoler |e sol par ces 250 ml,
recueillir le percolat dans des verres a pied ou des béchers | € conserver en

vue de | a récupération de |'al cool

2.2.3. Nacl ----)Rincer [|'anpoule réservoir avec de |'eau distillée puis ajou-
ter 250 m de solution de Nacl. Percoler en recueillant en fiole jaugée de

250 ml.

Nota : Apres percolation les fioles jaugees sont ajustées & volume avec lie
liquide de percolation, puis homogénei sées, une aliquote est transvasée €n
flacon plastique de 60 m1 et est stockée en attendant |es dosages de mapacité
d*¢change et des bases échangeabl es.

- LQ planning Souhaﬁtable pour une séric d'uxtrection de 80 échantillons par
semaine est donné ci-aprés

e ibnins g WA 4 8 ey B a7 WL me Wt by R b Rk WA b T T a w8 M A Y el m ek T RGAUR secmnees ‘----«(l

?,..

, Matin | Apres-mi di
'_...—._‘_». ’ T em memmpa A e e e -,- « i X " . . - e i L b
| Tundi , Pesdes des échantillons et mse ,Préparation de IfaCl et des reac-
| ! , en place du dispositif (tifg d'analyse ,
r———— - [rr— -m-:u- ssssss S A e e - : ‘ * —— T T T T 7" A mn---m-:-um .m.m ———-"-«-’—
*Mardi , Percolation Ac NH4 préparation Ringage des anmpoul es, addition
: . du materiel pour dossges des B.E,de |'alcool et percolation :
' ; : -t-.v- A : ; Aty | A sl 1 : '
, Addi tion de NaCl - percol ation, ; Dosages par absorption atomique ,

1 :
Hereredl - 1y yution pour dosage de Ca-lig
"y Dosages par absor pti on atomique |

LR T o T - '

] T v .
1Dosage de | a capacité d' échange ;Calculs divers et lavage du

| .
;Jeum , (cf Annexe I-Q? jmatériel

'm o 'm.mm— . - - ’ - z H . o 7 . .
IVendredi 1Caleuls divers et lavage du me- ;Preparation de Ac NH4 série sui-

i tériel yvante - préparation du matériel |

L T T T R P P P o F——— [ - pe—p—_—

y= Transcription des résultats :

! Saredi .~ Préparation du matériel
‘- Nettoyage paillasse, etc... )

\
i

e 40 e o« M 4 — A e N e




2.0

3~ Dosage proprement dit dos bases €changuables

- 3.1~ Gamme &talaon

Elle est préparée @& partir d'échantillons titrisol Morck & 1 Q/l
d'élément (Ma - K ~ Ca - Mg « Mn) ¢t ost stockéu au réfrigérateur, ello
gst diluée 25 fois au moment du dosage.-

Tableau : Modo de préparation de 12 gamme &talon concentrée pour dosange

des bases 6changaables (utiliser dcs fioles jaugées parfaitement
propres de 200 ml, ajuster & voclume avec do l1"eau disgillée, sortir du ré-
frigérateur unc heure environ avant d'cffoectuer les dilutions).

U ramoin no e
(_Tgpoin n ! ! ! ! ! ! ! ! ! !
! o ! ! ! | | ! ! ! ! ! !
| g\‘g , Ca , O [ 2,5,50 10 [ 15 ;20 |30 ,40 |50
- ! ! ! ! ! ! ! ! ! ! !
P e y Mg, 0 1 2,5 5,0 7,5 10 (12,5 15 | 20
P ! ’ ! ! ! ! ! ! ! ! !
! az © 1K 1 Oy 0,5, 1 12 P2 4 y 6 18 110 !
. CO - . - . 1 .
! 200 ! ! ! ! ', ! ! ! ! ! !
, TR yNa 0, 05,1 2 3 4 6 8 10
-~ O
I Eoo ! ! ! ! ! ! ! ! ! P!
o Mo, 00,5, 2,3 4 6 8 10
g 1 1 1 1 ! ] ] ! 11
i - . Ca , 0 ,12,5,25 ;50 , 75 , 100 , 150 f 200 , 250 |
1 ° ! ! ! ! ! ! 1 ! 1 ! !
, 2@ y Mg, 0, 5 12,5, 25 | 37,5, 50 62,5, 75,0, 100 ,
e ! ! ! ! ! ! s ! 1 A
: ;’E LKooy 0, 2,5, 5 10 15 20 (30 40 | 50,
e 0 ! ! ! ! o, ] ! ! ! Lo
: ?% @ 9  Ma 0 . 25 5 10,15 20 30 40 ; 50,
G W ! ! ! ! ! ! ! ! ! ! !
LI e Sy l ! ! =
ey (Moo L 2,5, 5 10 (15 200 (30 40 50

3.1.1. Dilution par lz dosaoneg do cat? at Mg

- 1 o G ot W g A G SN T S S P T A S e S e U

- Transvaser dans un bhécher parfaitement soc environ 10 ml de sclution
étalon concentrée préalablement rdchauffdée & la température ambiantc et
remettre la solution concentrée au réfrigérateur.

- Dans une fiole jaugge de 50 ml prélevar
2 ml de solution étalon cgncentrée
1oml de solution d'extraction dus bases échangeables ayant §il~
vi a extraire les échantillons & analyser
5 ml de solution standard de Lanthane (& la pipette 2 piston)
puls ajuster & volume avec do 1l'gau distillée.

3.1.2. Dilutign _pop

Dans des fioles jaugécs de 50 ml prélevér comme précédemment 2ml
de solution é&talon concentrde puis diluer & yglume avec la solution dl'ex-
traction (Ac NH4) dos basas échangeablcs ayant Servi & extraire les dchan-
tillons & analyser.
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Tableau des concentrations obtonucs au cours de css dilutions (en ppm dans

la solution diluée et en correspondance en me p.100g de sol dans le cas de
dillutions et d"extraction selon les conditions standard d analyse.

! . ! ! ) I . 1 ] ] 7 !
! Témoin n° : C . 1 . 2 | 30 4 : 5 : G i 7 P8
! ! ! ! ! ! ! ! ! ! ! , !
L yCa 0 0,51 2, 3 4 , 6 , 8 | 10
] 03 ! ! ! ! ! ! ! ! ! ! !
! 55 (Mo 00,2, 0,5, 1 1,5, 2,0, 2,5, 3,0, 4,0,
| © ! ! ! ! ! 1 ! ! ! ! X
- LKoo 00 01 0,2 0,4, 0,6, 0,8, 1,2, 1,6, 2,0,
P9 ! ! ! ! o1 ! ! ! ! ! !
! 4;35% fNa 00, 0,1 0,2, 0,4, 0,6, 0,8, 1,2, 1,6, 2,0,
P 3 ! ! ! ! ! ! ! ! 1 ! !
[ 8 p MRy 00,1 ! 0,2, 0,4, 0,6, 0,8, 1,21 1,6, 2,0,
! ! ! ! ! 1 ! ! 0! I g !
P y a0 .0, 25 6,50, 1,00, 1,50, 2,00! 3,00, 4,00, 2,00,
I 36 c ! ! —— ! ! ! ! , r !
L EOC y Mg, 0 0,76, 0 241, 0,82) 1,23, 1,64, 2,06, 2,47, 3,29,
I TED : : : ! : ‘0,03 'o om’o 06210 082"] 103"
| €8 o , K, 0 ,0,0050,0100,021,0,031, , /0,082, 3
r2e3g8 1 | [ 09‘ ! ! ! ' g, 139'0 174"
, 5089 , Na . 0 0,009 0,017,0,035,0,052,0, 070,0 ma, , |
~ 4 D > v -
L O 0 - ) ] 1 ] ! | f 1 I
noca . #n 00,002, D ,004,0, UD?,D,DH,D 015,0,022 0, 029,0 om,

3.2« Fréparation des oxtraits en vue du dosaqe

+ ++ o ) .
Ca ot Mg sont dosds aprds dilution de 5 fois des dchantillons
soit: on fiolos jaugdes de 50 ml prélever 10 ml d'extrait, ajouter & la=
pipette & piston 5 ml de solution de Lanthane et doser par absorption ato=.

mique aprds avoir ajusté & volume avec de 1l'eau distillée.
++ F £ d s
Na et K sont doses directement par émission de flamme dans

les extraits Ac QNH4,
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- Conditions de flamme et réglage du Spcctrophotometre AAS P,E.306 pour
le dosage par absorption automatique et omission de flamme des bases &chan~-
geables dans les sols

! l | | !
| Elénmebt  Ccart Coowee et b |
| ! . ! . ! ! o !
; . Absorption Absorption , Emission |, Emissiun

| I ] | )
nype fongt. , atemigue | atomique "do flamme !' de flammo

!

: 1 lampe mA : 10 | 6 ; sans ; sans |
! ! ! !
tPosition du bec, // i // ! // f // !
! ! . ! ! ! !
o\ en mm , 217 (vis) | 285 (UV) | 295 (VIS) | 383 (VIS)
| . (422,7) , (2985,2) | (589,0) " (766,0)
| | | |
. Filtre ! sans . sans f sans | avec |
! ! ! ! ! ~
, Fente ’ 4 | 4 ! 4 | 4 |

| | |
[| Gai | Zone verte , Zone verte ] Zone verte . Zone wvorte ,
I Gain ! !

a T max. , & T max.

| ) i ’ . i

4~ Dosage proprement dit de 1la eapacitéFd'échange_

Le dosage est effectudé par colorimétrie automatique de llion am-
monium au dichloroisocyanurate de sodium (cf annexe nfl-2 = tube d!'dchan~
tionnage E2).

La gamme &talon ost effectude & partir d"une solution &talon de
N (NH4) & 1000 ppm de N, en milieu d"extraction (NaCl 10% acidifié), elle
sera préparde en ajoutant en fiole jaugés de 200 ml la quantité suivante:

! ! I | ! 1 ! | |
0,891 1,781 2,681 3,571 4,461 5,361 7,141 8,93110,71!

! ! ! ! ! ! ! !

| ! ! | ! ! ! !

! I 1
g Cobor®BPei S 107
. standard axtﬂ;

| , ! ! ! ! ! ! ! ! ! ! !
! ne témoln ! 3 4 ! i 2 4 3 A 4 ! ° A 6 o' ! .' B '- 7 !
0t de N & ! ! ! ! ! ! [ ! ! !
q Q.-n? 7 10 1 1 2 I! 3 1+ 4 + 5 1 6 1 8 110 t 12 |
I 7000" ppm B R | ! ! | -- ;
! ! ! ! ! | ! | ! | !
oopem Noen g 5 20 25 30 ! 40 ! 50 ! 60 I
solution | f_10 y1_1s 1! _| 1 L_ ¢ ! !

|

!

!

Ajouter % chaque fiole étalon 100 ml d-une solution de NaCl 2 20%
contenant 10 ml HC1 environ normal/litre puis ajuster & volume avec de 1l'eau
distillée. Conserver au réfrigérateur en flacons bouchés.




DOSAGE DE  L*ALUMINIUM AMORPHE « EXTRACTION AU REACTIF DE TAMM

1= Principe

Le réactif de Tamm (acide exalique - exalate d'ammonium) dissout
les oxyde amorphes de 1'Aluminium par complexation. L"excés de réactif est
détruit par attaque nitroperchlorique et 1'Aluminium déterminé par colori-
métrie automatique & l'éryochrome cyanine.

2~ Réactifs

Réactif de Tamm : Dissoudre dans une fiole jaugse de 1 litre 12,60g d’a-
cide o:xalique p.a. et 24,09 d'oxalate d"ammonium, ajuster a4 voluma avec
lt'egau distillée.

, Chlorure d'ammcnium : solution & 26,8 g/litre
Acide perchlorique 60% p.a.

Acide nitrique 65% p.a.
Acide chlorhydrique & 0,5% (5 ml de HC1/litre de solution)

3. Mode opératoire

Peser dans un tube & centrifuger de 100 ml 5g de sol tamise @ 2mm
soigneusement gchantillonné (ou de 0,5 & 1g drargile).

Ajouter 50 ml de réactif de Tamm et laisser agir 5 heures 2 l'obs-
curité en agitant de temps en temps. Centrifuger & 3000 t/mn pendant 10 win
environ puis décanter le surnageant dans une fiole jaugése de 200 ml. Laver
2 fois le résidu par 50 ml de NH4Cl, centrifuger et joindre leg: surnageant
au premier, ajuster a volumo avec de l'eau distillée et homogdnéiscr.

Dans un bécher de 50 ml prélever 10 ml d'extrait précsddent.Ajouter
2ml de HC104 et 5 ml de HNO3 puis couvrir dtuyn verre de montre apr&s avoir
mis une bille de VErre et attaquer sSur plagye chauffante & chauffage doux

pendant 1 heure dans le bécher d-attaque et aller & sec jusqu'a disparition
de 1"odeur d"acide.

Reprendre leg résidu par quelques ml de HCL & 0,5% et transvaser
en fiole jaugdée de 100 ml, laver le becher avec HC1 & 0,5 en joignant les
eaux de lavage & la fiole puis ajuster & volume avec HCl & 0,5%.

Doser AI3t par colorimétrie automatique & l'¢ryochraome cyaninc
en utilisant le manifold adgpté aux échantillons en milieu 1légérement acide
(cf annexe 1-5) & Il7aide d'une gamme étalon prépardée dans les conditions
suivantes en fiole jaugée de 250 ml et contenant 2,5 ml de HCl au 1/2 par
fiole

L ! ! ! ! ! ! o
| Témoin n° | TO ! T1 X T2 | T3 : T4 ! T5 ! T6 '
:Qt de  £1°*100 ppn' o ! s ; 0 o5 , 2 : 25 | 30 |
;ppm Al?* (Piple) ' 0 i 2 ; 4 : 5 ! 8 ; 10 1 12|
10%0 ALl°+/sol ! ! , a0 1] ! ! ! !
(50 sol au départ)t O 9" 4 46, BE .2 4 A, %F
! ! [ ! ! ! ! ! !
, Fo A1203/s0l 0 1,5, 3,0, 45 6,0 7,6, 9,1
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EXTRACTI ON ET DOSAGE BU FER IIBRE

= Prineipe
Une partie du fer contenu dans le sol se trouve sous forme d'oxyde
plus ou moins amorphe,, il peut d'ailleurs servir de ciment entre les particules

du sol, Ia déternination des taux de fer se trouvent sous forme d‘oxydes pré-
sente un intérét pédologique pour | es études de podzolisation et de |atdrisation
des sol s et intér&t agronom que pour |es études de fixation du phosphate, enfin
1'extraction des oxydes de fer facilite |es études minéralogiques. I!extraction
de ces oxydes est basée sur leur réduction par |e dithianite de sodi um

-Reéactifs
- Solution nornal e a'acétate de sodium (132 g/1) + 0,2 N tartrate de so-
dium( 3 g/1)
- Dithionite de sodi um (hydrosulfite de sodium Na2 Sp04 pul vérise
~ Aci de chlorydrigue N/20 (4,2 nl. de HCl RP./1 de sol ution)
- Acide sulfurique et nitrique concentré

- Matéri el
- Bain-marie 3 40°
- Centrifugeuse

= Chaine Electro-Synthése avec manifold de dosage du fer au TPT2 ou
4 1'0. phénantroline (cf. annexe 1-4). ).

- Mbde opératoire

Dang un tube & centrifuger de 100 M en verre ou en plastique peser
1g exactement de sol broyé soi gneusenent échantillonné. Ajouter 50 M aleau
distillée (cas général - sols dior, etc...) ou de solution mxte de tartrate-
acétate dans | e cas de sols calcaires ou humiféres. Ajouter aussi 2 g de dithio-
nite de sodiuma |'aide d une nesurette calibrée.

Porter au bain narie & 40°C pendant une heure en agitant par rotation
décanter le surnageant dans une fiole jaugée de 500 n,

Reprendre |e résidu par 50 nl de HCl ¥/20 au hain marie & 40°C pendant
1/2heure puis centrifuger & nouveau et aajouter |e centrifugea-t au prenier
Paire un second traitement dithionite-acide et si le résidu n'est pas gris tres
clair ou incolore, faire un troisiéne traitenent en joignant |es centrifugeats
au prammiers Ajuster & volunme avec de |'eau distillée et homogénéiger.

Reprendre dans un bécher de 100 & 150 m, 50 mi de sol ution ainsi obte-
nue et ajouter 1 m de H2 SO4 concentré et concentrer sur plaque chauffante jus~
qutd 5 ml environ. Ajouter Ill gouttes d'acide nitrique concentré pour ox yder |e
fer, couvrir dtun verre de nontre pendant 1'oxydation (10 minutes environ ), 1tat-
taque est termnée |orsque |a solution est devenue d*un jaune franc stable,
enlever le verre de nontre, le rincer et anener a sec en évitantles projoctions
jusqu'a disparition de |'odeur acide

Reprendre e résidu par quel ques m1 de HCL & 1%, et filtrer en pecyeit-
lant en fiole jaugée de 100 nl et en lavant sur filtre par HCl & 1%,

Doser le fer par colorimétrie automatique au TPTZ (cf Annexe -4 ) ou par absorp-
tion atomque a |’ aide d'une gamne preéparée dans |es conditions suivantes
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Gamme  étal on

Dans des fioles jaugées de 200 ml prélever les quantités de sojution
de Fe3*+ & 1000 ppn définies par |e tableau suivant, ajouter 2 ml de HCl RP par
fiole puis compléter & volume avec de |'eau distillée.

! ! B i ! ! ! r !
\ No Témoin , TO o, T, T2 T3, @, T5 , T6
! T T 1 ! ! ! ! !
yal FGB. & 1000 pm/y o ¢ - 4 2 s 3z 0t 4 1 5 1 6 1
L fiole i { i i f \ 1 '
CLW ; 1 1 | | | ==
yppo de Pe”' fiole ; O , 5 , 10 15 , 20 , 25 , 30
! 3+ ! o ! z v ! ! !
1#o  Pe” libre/Sol , O , 5 , 10 15 , 20 , 25 , 30 ,

) i ' ! i ! ! ! i
}%0 Fe,0z libre/sol N 711_5: .7 14,29 21,44 | 28,58 X 35_,:73__} 42,87

- —— PRS-




DOSAGE DU FER TOTAL

= Méthode ORSTOM

1= Principe

Le fer total peut &tre extrait du sol par une sinple attague a |'acide
chlohydrique concentré & chaud. Tes résultats obtenus par cette méthode treés
sinple sont voisins de ceux obtenus par attaque triacide

2~ Réactifs

HpO2 Electro 110 vol
HC1 concentré (RP -~ 12 N)

3=~ Mbde opératoire

Dang un nmatras de 50 nl peser Ig de sol broyé¢ soigneusenent échantil -
lonné. Aouter 10 m de HCL et faire bouillir pendant 5 heures sur ranpes chauf-
fantes & chauffage assez doux. Aprés refroidissement ajouter environ 10nl d eau
distillée puis filtrer sur filtre lent et hunide en recueillant dans un vécher
de 250 m, laver & |'eau distillée jusqu' a 100 m environ. Traiter par 2 &4 5 ni
de Hx02 sous verre de nontre puis rincer le verre de nontre dans | e bécher et
concentrer jusqu'a 50 m environ. ‘Altrer enfiole jaugée de 100 m sur
filtre n%i%m%%% hum de, laver sur filtre avec de |'eau distillée en recuillant
en fiole/de m . Aprés hompgénéisation prélever 1om de cette solution et
diluer & 100 m avec de |'eau distillée,

~ Doser par colorimétrie automatique au TPT (cf Annexe |-4) ou par
absorption atom que & 1'aide de |a méme ganme étal on que pour |e dosage du fer
libre, la dilution finale est identique & celle du fer libre et le calcul aussi.



ATTAQUE  NITRIQUE DES ECHANTILLONS DE  SOL
!

L'attague du sol a |I"acide nitrique concentre & chaud, pormot,-
ef principe, lI"extraction du phosphoro total du sol. Des techniques Uutili -
sant l"acide nitrique come réactif d'extraction des bases et en particulie:
la potasse sont aussi couramment utilisées dans 1l'dvaluation des réserves
du sol.

Le dosage, Sur le. m&me: extrait, des bases (k, ca, Mgd et du
phosphore en permet une évaluation prati que.

1- Réactifs

Acide Ni trique concentre chim pur (65%)

Acide chl orhydrique RP (2 n)

Acide chl orhydrique & 10% (100 ml de HCl RP/litre de solution)
Splution standard de Lanthane (43,86g de La203 + SO ml de HCl RP pour
2 litres de solution). Cette solution contient 1,87% de La.

2- Mbde ogpératoire

2.1. Mise on solution des d&léments

~ Dans un matras de 100 ml peser P g de sol tamisé puis broyé &
100 microns (P peut varier de1 & 4g et est généralement &gale & 4g pour
| es sol s sabl eux duSénégal). Aj outer une bille de verre de petit diamétro
puis laisser I €p0OSe€r une nuit.

- Porter les matras SUI les rampes & minéraliser et régler 1lg
chauffage de facon & obtenir une d¢bullition douce des échantillons.

- Poursuivre |'attaque pendant 3 heures.

- Laisser ensuite | a matras et filtrer sur filtre lent, humide,
en recueillant le filtrat en fiole jaugée de 50 m, laver sur filtre avec
de l"eau distillés, ajuster & volune et hamogénéiser.

- Reprendre une aliquote de 25 ml du filtrat dans un bécher de
100 M, forme haute si possible, Ot anmener & sec sur plaque chauffante 2
120°C en surveillant attentivement pour €Viter les projections, ©%. fin de
dossi cation.

« Ajouter 2 Ml de HCL RP, |e précipité prend al ors une couleur
jaune et amener 3 nouveau & sec jusqu-a di sparition de |'odeur acgidao. Lc
cas déchéant renouvel er cette addition d-acide et amener & sec & noUVEaU.

- Reprendra le résidu par 2,5 ml de HC1 & 10% et quelques ml d-eau
distillée, chauffer pour faciliter la dissolution puis transvaser gn fiolo
jaugée de 50 ml contenant 5 ml de solution Standard de Lanthane.

2.2. Dosage proprenent dit

2.2.1. Dosage des bases (k, Ca, Mg)

11 est effectue sur les extraits précédents par ém ssion do
flanme (K) et absorption atomique (Ca-Mg) par rapport &une gamme étalon
complexe préparée do | a fagon suivante




¥ ERRATA
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|
iPage : § ingne i Au lieu de sasess ! Lire I
! ! ! P . b _ !
;2 : 5 ' 1 ,nécessitent nécessitant i
i 2 ! 5 ! & ! 100 : y 100 (A !
{ 4 : 2 ) 3  a9régats par dispersion des collolded y agrégats par dispersion des coclloides !
; 5 . 4-2-1 ' 2 ’\Iolume ) ; Volumes A I
g 7 tab? titre | particules (’2“,«4.....tallle £ 20 pu | particules 32 cenes taille >20 Y |
1 7 4 . 3 Coucle ! jcouvercle 1
; 10 . 7 ; 4 flaco y flacon |
; 14 Remarque ; cuve : 1=5 cm , cuve @ 1,5 cm !
R 1 ' 5 ,déterminagion jdétermination I
‘! 21 | tableau ititre "la solution diludge et ou correspondance !lq solution et correspondance 1
y 23 1 . 1 ,réactif de TAMM (acide exalique-exalate | réactif de TAMM (acide oxalique -~ oxalate !
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| 24 ! 4 ! 9 iaajoute; | ajouter {
L 2T | !28 (huméro page) 127 (numéro page) {
| 27 2-l ! 2 ,égale p égal o ) 1
272 | 8 l,1'a’| Sser ensuite la matras jlaissor refroidir ensuite | e matras |
, 28 ’!2-2-2 !tableau!D,OS o 10,5 1
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i 30 l ! !eq.Red.,24 ~===3 31 puis 21 12 -'..'-.-_;..->3 puis 2% 1
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¢ 33 3 | 1 ypeser P g de sols ypeser P g de sol 1
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;34 | ‘ 2 ytaux d'oxydation par |e sol p+»+ taux d'oxydation par le bi chromate. .. {
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36 .tableau % N sol (attaque st andar d) %o N sol (attague St andar d) ‘

! ! 1 1/ q . ! q : : !
, 38 | 8 yscientifiquementvrais et ceux obtenus yscientifiquementvrai s est celui obtenusur... i
p 38 i 1 .. 3 heures environ.Laiser décanter 1... 3 heures environ. Laisser décanter,.. !
[ 420 1.t ! 5 ytransvaser en fioles jaugées de 2 litres jtransvaser en fiole jaugéede 2 |itres. t
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Tableau Préparation de la gamme Qtalon concontrée pour dosage des
bases nitriques.

| Tamoin n° ] ! ! ! ! [ ! l

2 1 3 5 6 '
! ! AR i R L
1 { | 1
lgva sitsde 'k Yo toa o b 29t a0l en ! sn!
L ; | 1 ! { ! ! ! ! !
[ selution ) | ! ! . ! ’ ; )
mére étalon , Ca 0 1 2 4 8 12 . 16 |
' ! ! ! ! ! ! | ! !

121000 ppm 5 ug | T 1 ! ! ! ! !

'(f'lole de 20 ;0,1 2, 4, 6 8 | 10,
. { ! 1
kConeentrai ., K f o |20 |50 | 100 | 200 | 300 , 400
1tq - | T ! ; :
'tions obte- | . Lo Pio 1 o20 i 40 i 60, 80
T T e T
| 19 ! ! ! ! ! P70

Au moment de [I"emploi, | ai sser reprendre aux témoing la températurs
ambiante sn transvaser une aliquote dans des petits béchers parfaitement

propres et secs et enpré&lever5 m en fiole jaugée de 50 m,

do solution St andard de Lanthanc et 2,5 m

avec de l'sau distillés.

ajoutar 5 m
de HC1 3 10%, complbter a vol unme

travail

Les concentrations des solutions de ainsi prdpardes sont:
! . ! ! | ! ! ! l !
, Témoin n°® . ] ; 1 ! 2 ' 3 ; 4 | 5 ' 6 :
! ! ! ! ! ! ! ! ! !
| ppm en ; K : 0 : 2 . 5 . 10 : 20 . 30 . 40 !
§ o sotutton [Ca [ 0 0,50 1 2 4 6, @ ;
| siluée 1 I ; ! | : } I ; - ’
! A IR Mt icd M M R
! ! ! ! ! ! ! ! ! !
!Résultat/sol, K . 0!0,12 !D 321'0 641!1,282I1,923!2 56/4l
gn ma.n. 1009 : ; | | ) . . '
!(attaqus sur ~Ca 0 !D 053!D 125,0 250!0,500,0 750'1 DDDI
| 49 do sol) e i i ! i ! !
! | Mg | u !D 103!D,ZDb!D,411!D,62710 822'1 028!

2.2.2.

Dosage du phosphore

Il est effectue par colorimétrio

automatique au phosphomolybdata

d'ammonium aprés réduction du complexe 3 I acide ascorbi quUS & chaud (cf.

annexe

1-6).

La gamme €talon utilisée contient

de I%oxyde de Lanthano gzt

de
est

solution St andard
tités définies au tableau suivant de solution
(PO4H2K séchd 2 heures a 1tstuve 3 4.390 g/1),

I"acide chlorhydrique en concentr at ion
preparee somme sSult: Dans des fioles
de Lanthano, aj outer

identique & celle des tdémoins et
jaugées de 2somt mettre 25 m dg
12,5 ml de HC1 & 10% puis les quan-
Qtalon de P & 1 g/l de P
Compléter 4 volume avec de

1'eau distillée et conserver au réfrigérateur. -
1

Témoin no Lo | Lo { 3 i 4 | s ; 6 {7 | 8 |
R x S |
yml de P & 1000ppm; 0 0,25 0,05 | 1 1,5, 2 | 3 i 4 : 5 i
E(P) obt enues ppm | 0 i 12 ,! 4 { 6 % -8 f 12 : 16 : 20 ;
1 !
% P205 ds le solj O ;0 057’0 115i0,229;u 344 0 a58;0,687i0,916:1 145 ]




DOSAGE DU CARBONE CRGANIQUE DU SOL
METHODE  AUTOMATIQUE A  L"ANALYSEUR  LECO

La matiére organiqgue de 1'dchantillon & analyser est minédralisde
par combustion dans wun four & induction parcouru par un courant d'oxyg&ne.
Le C0p forme est retenu par un filtre & tamis moléculaire pui libér¢ apras
chauffage tandisque la vapeur d"eau est retenue sur un filtre & anhydrono
et & Hp S04, Le CO2 libéré introduit une différence de conductivité ther-
mique mesurée par des'celliles appropriées centre courant d'oxygéne pur et
celui chargé de C02.

Apres Qtalonnago, & l'aide do témoins fournis par le constructeur,
I'appareil permet la lecture directe du taux de carbone dans 1l'échantillon
aprés correction du poids d'échantillon utilisé.

Mode oppératoire

Pour le mode d'ampleoi de I'analyseur proprement dit, ss réfdror
a2 la notice du constructour.

Les quantites de carbone entrant on jeu gtant extrémemont foibles,
il est excessivement important de travailler dans des conditions parfaites
de propret0 et surtout de ne pas toucher avec les doigts les creusets on
tgrre réfractaire contenant 1'gchantillon.

A laide de la balance au 1/‘]0 de mg peser un poids connu vosip
de 250 mg de sol broyé a environ 100 microns directemont dans un godet on
terrc réfractaire approprie, préalablement abondammebt layé 2 l'gau dis-
tillde et sdchd a l'détuve & 105°9C (faire des séries de 100 pesées au mini-
mum). Garder les godets soigneusement & l1"abri de toute pollution organigus
sur les portoirs spéciaux puis dtalonner l'appareil et mettra dans chaquo
godet une mesurette d'accélérateur au fer et a 1'étain. Passer ensuite les
Ochantilions @& I'appareil analyseur.
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, DOSAGE MAWUEL IU CARBONE ORGANI QUE
VETHODE DE WAKLEY AND BLACK

I- Principe

Ie carbone or%anique du sol est oxydé par |e bikchromate de potassium
a froid, |'exces de bichromate est détruit par un exces de sel de Muor dont
k'excés est lui-mBme titré par le permanganate de potassium Les équations d'oxydo
réduction entrant en jeu sont |es suivantes

D=3 X2 = =6

'+6') B l ' +3

30 +2 Cr207‘” --------- 3 oo, 4ot 4 8H,0 (1)
| ;A
| _Db=+4 oo
D=y1 31
27

ero T+ 60T + UE  wmmma 2 Or0) ¢+ 6 Pet ¢ THLO

e T
M o sx2- i
D=+ ___
1
Mn04-+ 5'Fez1 + 8HY e Mty 5‘I’I\e +HH0
1*7 D = -5 /f|-2

In réaction d' oxydation de |a matiére organique par le bichromste de
potassiumn' est pas conpl éte mais correspond sensiblenent & 77% du carbone pré-
sent. En général on considere que |le dosage est correct lorsque le rapport =
bi chromate réduit sur bichromate encore oxydé est conpris entre 0,6 et 1,65, en
réalité |'incidence de cette contrainte sur |e régultat est faible.

2- Réactifs

« Bichromate de potassiumnormal: faire sécher & |'étuve & 80°C environ -
120g de ¥ Cr, 0 RP. En peser exactenent 98,070g dans une fiole jaugée de 2 litres.
Compléter vorunE avec de 1teau distillée.

. Sel de Mor 0,6 N: Dans une fiole jaugée de 1litre peser au 1/10 de g
250g de sel de Muor (Sulfate ferreux ammoniacal). Ajouter environ 600 m d'eau
distillée puis 14 m de H2 SO4 concentré (d= 1.83). Aprés dissolution conpleéte
ajuster & volume avec de |'eau distillée.

. Permanganate de potassium@,2 N: Mettre & sécher environ 2 heures g
| ' étuve & 80°Cenviron 20g de pernanganate de potassium RP. Peser exactenent 6,320g
dﬁlKMhO dans une fiole jaugée de 1litre et ajuster a volune avec de 1leau dIS-
tillée

Il est aussi possible dutiliser les étalons titrisols fournis par
commerce, général enent dosés a 1 anpoule d'étalon pour obtenir 1litre de solu
tion N/1O soit pour une solution 0,2 N 1 anpoule pour 500 nl de sol ution.
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%=~ Mbde opératoire

. Peser dans un erlen de 250 & 300 m -Fg de sol broyé & 100 microns et
échantillormé tel que la quantité de carbone présent soit voisin de 20 mg et in-
férieur & 25 ng, soit, pour les sols sableux du Sénégal P sera généralement égal
a 5 ou 10g de sol (la quantité maxi num de KO, a verser lors du dosage final est
de 40 m., si non refaire le dosage avec une 3rise d' essai nmodifiée en conséquence).

Ajouter 10 m exactement de sol ution de XK2Cr207
. Ajouter 20 nl de H2 SO4 concentré pur (d =1,83)

. Amiter et |aisser reposer 1/2 heure.

. Ajouter alors environ 200 m d'eau distillée a |'éprouvette puig 20 nl
de sel de Maor & la pipette pour réduire le bichromate en excés £la col oration
verte constatée est due aux ions Cr3+ formgs).

. Titrer 1'excés de sel de Mor par |le permanganate 0,2 N jusqu'a appari -
tion d'une teinte bleue gris caractéristique.

. Effectuer pour chaque série d'analyses 4 ténoins sans sol dont on pren-
dra | a moyerne pour |es calculs des résultats.

4~ Cal cul s
Le gehéma du cal cul est |e suivant

si 3§ x =(Qt de K2 ¢r207 utilisée en m.es pour oxyder la matiére organique
de P g de sol

vo = qt de X2 ¢r207 utilisée en nl, de normalisé Co pour |es ténoins
et pour 1'échentillon

gtde sel de Mhor utilisée en m de normalité C pour |es témoins
et pour les échantillons

Vi

i

v2 = qt de KMnO4 utilisée en m, de normaldté C2 pour |es ténoins
v2 =t de XKMnO4 utilisée en mil, de normalité C2 pour les échantillons

ona Vi1 d Vo Co + V2 C2 dans | e cas des ténpins

1

vl Cl x+Vo Co + v2 C2 dans |l e cas des échantillons

U

soit : X =(v2 = v2) c2
or les équations (1) (2) et (3) nous indiquent qwe 1 me de Kin04 correspond

theoriquement & 3 mg de carbone soit en réalité 3 »x=103,9 ngy de ¢
d'ou la teneur en C%ko du sol est 77

g %o (sol)

1l

(v2 = V2) x (2 X 3,9
iy

Généralement 02 = 0,2 dlon

C #o = 0,78 y2 = V2 i

Hd




Ia teneur en matidre organi que est obtenue par nultiplication par le
facteur 1,727 la teneur en carbone du sol

Remarque

Les chlorures ainsi que dautres substances présentes dans le sol peu-
vent &tre douées de propriétés réductrices. Les résultats obtenus ne sont donc
pas valables dans le cas de sols riches en chlorures. O o
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DOsAGE DU CARBONE ORGANIQUE DANS LES SALS
METHODE DE WAKIEY-BLACK MODIFIER

1= Principe
Oxydation du carbone des sols par le bi chromate de potassium suivie
par un dosage  volumétrique au sel de Mor du bichromate en excés.

2« Réactifs

w Acide sulfurique RP 36 I

- Bichromate de potassium exactenent normal = solution & 49,035 &/1 de
K20r207 en mlieux aqueux.

- Sel de Hhor 0,1N 3 solution a 39,214 g/1 de sel de Muor contenant 20 ml/1

de H2 SO+ RP (disposer en permanence de 1 litre de cette solution)
- Fluorure de sodi umen poudre

« Diphénylamine & 0,5% en nilieu H2 SO4 RP (& conserver en flacon brun &
|"abri de |a luwiere.

%~ Mbde opératoire

.~ Dans une sdrie de fioles jaugees de 200 nl peser P g de sols finement
broyé (¢ varie de 0,5 a 5 g sdonla richesse supposée en carbone, pourles sols
dior P = 5g). Mettre le sol dans la fiole & |'aide d un entonnoir parfaitenent
sec et éviter |les dépots de sol sur les parois de |a fiole. Ajouter & |'aide de
1téprouvette 20 nl de H2 SO4. Agiter en tournant pour bien mélanger puis |aisser
reposer 1/2 heure. Ajouter alors & chaque fiole & la pissette a gros débit de
1leau distillée jusqu!a um volume de 170 n environ et homogénéiser. Laisser
refroidir environ 1/4 d heure puis ajuster chaque fiole & 1'eau distillée et
homogénéi ser.

Ieisser décanter quel ques mnutes puis prélever dans chaque fiole
50 m exactenent de sol ution surnageante et |es nettre dans un erlen de 300 rl
ajouter juste avant |e dosage de chaque échantillon une cuillérée (environ 1g)
de fluorure de sodium et [l gouttes de diphénylamne puis titrer par le sel de
Mor jusqu'a virage du bleu-noir au vert pile du liquide. Rincer abondamment
les erlen de titration & |'eau ordinaire puis distillée des |a manipul ation ter-
m née pour évater au maxi mum|'attaque des verres par le fluorure de sodium

Paire un blanc sans sol dans |es memegconditions que |es échantillons,
répéter 2 fois le titrage de ce témin

4e Cal cul s
Sit

I

=volume de la fiole jaugée

vol ume de la prise d essai pour dosage

poids de sol en g

vol une du sel de Mnor versé pour |le Témoin (trés proche de 25 n)
volune de sel de Mor versé pour 1ltéchwurtillon

densité du sol utilisé (en général d = 2)

i1

1]

T E ¥ ST
1

1]



! § i V - B/d : 25 |
on a R% C = ¢ T ( “)_N,i -——'—'——'Z—-x039x-—j-—l
; | Fup/d- T 7B Vo P ’ Ny i

La ocorrection de vol ume B/4q est négligeable si P (:1g. Le facteur 0,39 tient
conpte dtun taux d' oxydation par le sol de 77%, |a réaction étant incompléte.

Variante : Dosage colorimétrique des ions O%* formés

Dans des béchers de 100 M mettre O = 5 = 10 = 15 = 20 et 30 nl de
sol ution de glucose & 1g/1 ¢.(1,375 g/500 =l de gl ucose monohydraté RP), amener
presque & sec sur plaque chauffante de 120°C pui s complétement & sec & l'étuve
4 70°C. Ajouter alors par bécher 10 nl de K2Cr207 et 20 m de H2 SO4 RP,Iaisser
& |'étuve 4 70°C pendant 2 heures puis transvaser en fiole jaugée de 200 m .
Ajustar a volune avec de |'eau distillée. Centrifuger d autre part une aliquote
des échantillons attaques & 3000 t/m pendant 1/4 d' heure en tubes propres et
seess Colorimétrie au Jean et Constant en cuve de 2 cmpar rapport & de |'eau
distillée (vis d'étalement au maxinun) les témins et |es surnageants de centri-

fugation .{ X\ = Seose 7\)
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DOSAGE DE L'AZOTE TOTAL DANS DES SO S

1« Principe

Ip méthode utilisée est celle de la digestion selon "Kjeldalh" des
échantillons de sol suivie a'une déternination colorimétrique de |'ion anmmoni um
forme. Is minéralisation selon |a méthode "Kjeldalh" oonsiste & une attaque de
la matiere organique par |'acide sulfurique bouillant en présence de sels et de
catalyseurs qui ont pour effet daugnenter la tenpérature d' ébullition de |'acide
sul furique et ginai la vitesse d' oxydation de |a matidre organique. Cette
attaque ne donne pas de résultats satisfaisants pour |es composés contenant des
liaisons du type N -« N ou N = 0 mais ces conposés sont enfaible guantité dans .
les sols et les résultats obtenus sont satisfaisants.

2- Matériels
= Matras Kjeldalh de 50 m 24

w» Ranpe & minéralisation & chauffage électrique régularisation par simerstet

=~ Ensenbl e chaine colorimétrique El ectre-Synthése avec manifold de dosage de
1'ammonium (cf Amnexel.p gy I-3)
3~ Produits :
~ Acide sulfurique chimepur d = 1,83

«» Catal yseur de Dumazert et Marcell ot
Produits pour dosage colorimétrique de NHzt = voir annexe

4= Node opératoire

Peser dans un matras Kjeldalh de 50nm 1 g de sol tanmisé et broyé &
environ 100 microns. Ajouter environ 2 mM d'eau distillée & la pissette et lais-
ser reposer 1/2 heure. Ajouter 5 m de H2 SO4 d = 1,83 puis une pincée soit en-
viron 200 ng de catal yseur de Dumazert, couvrir |e matras par un pantin et le
porter sur la ranpe chauffante puis attaquer (Simmerstat sur 8 ou 10) jusqu'a
ddeoloration Gu digestat . ¢ nsui t e - | ai sser & 1'ébullition douce
(Simmerstat sur 6 environ) pendant 2 ou 3 heures.

Aprés refroidi ssement, transvaser quantitativement et avec préecaution 3
1'aide d'un entonnoir le digestat dans des fioles jeugéés de 50 ml. Rincer le
matras avec de |'eau distillée et aprées refroidissement ajuster la fiole & volume
avec de ['eau distillée.

| ai sser décanter |e résidu siliceux puis transvaser alors une aliquote
dans des flacons de conservation envue de 1'analyse.

¥arientes Aprés attaque, il est possible gléviter le transvasement en fi ol e jau-
gée de 50 m en utilisant des matrag de 50 m préal abl ement jaugés & 75 ml. I1
suffit alors d ajuster & volume |es matras avec de lteau distillée, en évitant
une trop grande surchauffe, et en laissant refroidir avant 1'ajustement final

5- Gamme étal on et calculs

Ppar rapport 4 Une gamme étalon pré parée
Le dosage colorimétrique est effectud/& partir d'une sol ution étal on

de N(NH4) & 1000 ppm N (2,3572 ¢ (NH;)2 SO4 séehé al minimum 2 heures a |'étuve

4 70°Cpour 500 m de solution) & partir de cette solution préparer une sol ution

fille 4 100 ppn de N,
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Dans des Tioles jaugdes de 200 ml faire alors les prélavements

suivants
oo ; r ! ! ] ! ! ! !
‘gt N 100 /fiol : ! ! ! ! ! { i
Ut N 100 ppn/fiole \cll 5 1 10 1 15 1 20 | 30 140
1 ! ! ! ! ! ! !
! ! ! ! ! ! ] ! !
' ppm N dans la fiole 1 0 2,5 ! 5 ! 7,5 1 10 ! 15 1 20 !
! ! ! ! ! ! ! ! !
! % | ! ! ! ! ! ! !
* N Sol 0 ' 0,125! 0,25 1 G§,375! 0,500! 00,7501 1,00!
!

! !
| (attaque  standard) l [ ] ! ! !

« Ajauter & chaque fiole tdémoin 20 ml de H2 S04 chim. pur puis aj uster
2 volume,avec de l"eau distillée apres refroidissement. Conserver en flacon
en verre, bouche, au réfrigérateur.,

Variante : Dans le cas d-ajustement di rect en matras de 75 ml, la gammg
étalon est faite de la m@me fadon que précédemment mais la guantitd de

H2 S04 ajoutée par fiole est de 13,3 M au lieu de 20 ml. Les teneurs on
azote du sol (N %o du sol) dans ce cas sont les suivantes selon les téZmoins.

! ! 2 ! 3 ] 4 ! 5

! 0 Tam~z ! !
| NG Témoin ! | | ] 1 ! !

!

! ! !
! | t \ ] \ \ \ \

!

]

1 %0 N/sol 1g —=—> 75mlt G 0,188! 0,3751 0,563! 0,750! 1,125! 1,500!
] ] ] ! 1 ! } !

. Paur .l e dosage colorimétrique de 1'ion ammonium, utiliser le
manifold présenté & l1Tannexe 1-2 ou 1.3,
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PRESENTATI ON

L TP Ry P T Y T P

Le dosage .des sels solubles dans les extraits aqueux do sol
revient, aprds extraction de ces sels par agitationd'une certaine quanti-
té de sol avec de |'eau distiliée, a une analyse des Echantillons d'sau.

Lerapport sau/solutilise peut 8tre varié. Les résultats obtenus
(ramenés dans tous les cas & 100g de sol) varient ldgdrement selon la va=-
leur do ce rapport (les quantités d'éléments adsorbés qui peuvent 8tre ox-
traits lors de |'agitation augmentant avec la valeur de ce rapport).
L'extrait dontl es résultats sont les plus scientifiquenment vrais sont
xeux obtenus SUIr pAte saturde MAI S cot extrait est relativement délicat a
obtenir et onlui préfere généralement les extraits obtenus a |'aide d'un
rapport socl/soclution de 1/5 ou 1/10.

Préparation dtun extrait aqueux do sol 1/5 ou 1/10

Dans un erlen de 300 ml environ, peser 20 g do sol tamisé a 2mm
soi gneusenent échantillonné (40g dans |l e cas d'un extrait 1/5), Ajouter &
| " éprouvette 200 m d'eau distillée bouillie refroidie et agiter en tour-
nant de temps en tomps pendant 3 heures environ. Laiseor décanter pui s
filtrer au filtre soc et lent en recucillanten récipient propre et suc.
Dansle cas oU 1'op a affaire & dos échantillons sales, cette décantaticn
est rapide, si non elle est trads lente zt incompldte par suiterie | @ mise
en suspension de particules d' argiles dispersées. Si | a seuledétermination
a effectuer estcelledela conductivité, il est possible de |a faire sur
un dchantillontroubl o sans quel'erreur introduite par ce biais ait dos
conséquences sur |'interprétation, surtout agronom que, quelon peut fairc
des résultats, Dans | e cas ou 1'an désire obtenir quand m&me unextrait
clarifie il est possible de prélever une aliquoto du filtrat et de le cen-
trifuger & 3000 t/mnen présence de bAtonnets de cellulose qui empriscnnent
les particules d' argile en suspension. Il est possible aussi de filtrer
sous vide sur buchnor recouvert d une couche de quartz 1lavé dont les parti-
cul es sontde taille inférieure & 100 mcrons environ.
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DETERM NATI ON DE LA CONDUCTIVITE DES ECHANTILLONS DEAU OU DE SOLS

La conductivité d une solution est par définition |aconductivijs
d' une col onne de sol ution conprise entre 2 glectrodes métalliques de I cm”
de surface el pgpardées par une distancede Tcm. La mesure est basée sur la
principe /de Wheatstone SOit par utilisation d un appareil de zéro SOit pa:
mesura directe.

1.1. Matériel gt produits

.Lonductimatre Radi ometer GM 4249 ou Methrom E-510

. Solution étalon de KCl N/10 préparée par pesée de 7,456 g/l dosel
préalablement séché a £0° C & 1'étuve pendant 2 heures (préparer 500 ml de
cette solution) utiliser pour ajuster =z volunme la fiole jaugée de |'eau
distillée bouillie refroidie.

La conductivité de cet étalon suivant |a températdre est

! [ ! ! ! ! ! ! ! ! !

i'rempéroa— ' 45 116 117 118 119 120 121 122 123 324 |25 1
(tuze Pt ! ! ! I N SRS ER DU |
N ST ! | J ! ! ) | ! | ! !
: / 1104101106701106701109301111901114301117001119601122201127301129701
Mhos/em TR ! ! 1 ! J L o
iRésistivi! ‘ : ‘ ! : ‘ ‘ : : i ‘ _‘
M 80 /aq!95.98193,67191,46189,36187,44185,43183,59181,89180,14176,52177.051
b8 o em, | | ! | | | | | | J |

1.2=- Méthode

La conductivité dépend largement dela température quidevra donc
8tre mesurée exactement. La condutcivits des échantillons d'eau peut 2tre don-
née par convention a 20°(norme frangaise) Oou 25°C (norme USA, utilisée a
Bambey, June tabl e pernet la correction desvaleurs lues & unetsmpérature
différente.

Enfin la conductivité est, aux fortes concentrations, une fonction
non linéaire de la concentration saline du mliau, on devra donc, dans la
mesure du possible, utiliser des étalons dans |a conductivité est prochc do
celle des échantillons a anal yser. Exenple : conductivité de solution do KCl=
F/KkeL_/

! P ! 1 1 ! ! ! 1 1 ! !

! KeL /X 1 1000! 500 | 250 { 100 t 50 ! 25 {20 115 110 | 5 1 2,51

g XS ! 1 ! | | 1 ! ! ! ! ! !

J ! | | | J | ] ] | | |

, C~20°C ; | | | | ) \ i 1 1 ! !
mcro ’ 134 | 299 3 513 ;1290 l 25’1Di 4807i 59881 7812;11700;2207014156’];

{z”‘hos/c”’ | | | i | | J | | ! J !

17.2.7.17. Mesure_ ou vérificaticn de la constante de cellule

=T B R L L

Elle se fait & partir d une solution de kci n/50 (1,481 g/1) dont la

conductivité est | a suyivante
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! ! ! ! !

! !
15 ! 16 ! 17 ! 18 1 19

!
3 Tempéra-; I

| | |

: ! | 201 211 221 231 241 25|
frature °C, ! :. ! ] ! ! ! ! 1 ! ,
/LLMhos/cm: 2242; 2292} 2347; 2398, 2451 2509, 2551: 2604, 2659, 2710, 2769,
loseistivis ! ! ! ! ! T ! ! ! !
ro™ | 446l 4361 426 4170 KO0 4ODL 3921 384 376 3691 363
! ! ! ! | | !

A /
b .
!té.*.w, cm I | I !

Mesurer sur le conductivimétre la résistance d'une solution de K[l
Ny 50 soit RI = valeur lue de la rdésistance si 8 est la température de mesure

]

K = Résistiuité KC1 N 50 a @ .+ Cette constante devra B8tre
RI vérifiée & chaque début de

constante de cellule manipulation.

1.2.1.2. Mesure proprement dite

M FUP A G GG T A WP PO TR B D D TR A UG e g

Tremper la cellule de mesure dans la solution & mesurer apreés l'avoir
rincée avec cette solution, agiter la celluls dans le liquide de fagon a homo~
géndiser la solution et & décoller éventuellement les bulles d"air collées aux
plaques, mesuref le résistance et la température du liquide.

Conductivité }Al.mhos/cm = K ‘'t x 10

’ R ()

Si 1a conductivité mesurée dépasse 5000 micromhos/cm  diluer en consdqusnce
l'échantillon et mesurer & nouveau.

Remargue: Mode d"emploi des conductimétres utilises

Se refdrer & la notice d"utilisation de l'appareil.

Si 1'on utilise le conductimdtre METHROM, il est pésaible d'intro-
duire'directement & I1"aide d'un potentiométre spécial un terme correctif 1ié &
la constante fles cellules et un autre lié a la température, ce qui permet la
lecture directe en conductivité & 20°C du résultat.

Si  I"on utilise le conductimetre RADIOMETER la lecture est effectude
en rdsistance et les calculs manuels doivent #tre effectués. La réponse de
l'appareil en fonction de la salinit¢é a &té étudiée e} il a été montre que si
la condutivité était sdpérieure & 20,000  micromhos/cm il était préférable
de diluer 1ltéchantillon avec de |1"eau distillée pour se retrouver dans une zone
de conductivité comprise entre 1000 et 5000 micax'omh‘ms/fzm, R
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Tablas de correction température « conductivité
» Facteurs de correction fi permettant de ramener La conductivité calculée
a4 25°C.
! pérature ! ! ! ! I ! | ] ! !
! °C ! 18 ! 19 | 20 ! 21 I 22 ! 23 | 24 | 25 ! 26 |
11/10 1 ! ] 1 ! ! ! ! ! 1
1 ! ] ! ) 1 ] ! 1
| 0 T 163 1. 136, 1. 11; 1,067, 1.064", 1.043 | 1.020, 1.000, 0.979,
| ) 1 1
' 2 3 1.157: 1. 131! 1.107; 1, DSZi 1.060; 1.038; 1. 016] 0.9963 0.975;
| ] ]
| 4 | 11523 1.127; 1.102; 1.078; 1.055 1.034§ 1. 012! U.992§ 0.971)
! ! l | ! ! 1
! 6 ' 1_147,! T 122' ’1.097! Te 073! 1.051; 1.029; 1.008! D.988§ 967!
| 1 ! oot
; 8 | 1.142; 1. 1173 1.092; 1.068, 1.047; 1.025; 1.004;  0.383; 0.964
! grature ., ! ! | ! ! ! ! ! !
! °Ct 27 } 28 1 29 1 30 ' 31 ! 32 | ! ! !
11/10 ! ! ! ! ! ! ! ! ! !
I ! ! ! ! !
| 0 | 0.960: 0.943; 0,925, 0.907, 0.590) 0.873, l’ | |
| ] | ) ! !
| 2 , 0-956, 0.940; 0.921; 0.904; 0.387, 0.870, !' ; |
! ! 2! ! ! 1 ! | ! !
| 4 | 0.95.)' 0. 936' o. 916| 0.901; 0.884! C. 867' ! | |
! 1 ] ! !
| 6 , 0.950; 0. 932' 0.914: 0.397; D.BBD, 0.864; : : |
! ! ! ! ! ! [
| 8 | 0.947, 0,929, 0.911; 0.894) 0.877; 0.861
i ! ! | ! .-
- Facteur correction fi! pernottant de ramener la conductivité calculde &
20°C (pour mémoire) {Norme Francaise)
! 1 1 1 1 ! 1 ! 1 !
o ! ! !
(TmEgature O o igo | oago 4 ape | 210 | g20 y 230 1 250 | 250 |
! 1/10%8x 1 ! I ! ! ! !
- ! ! ! ! ! ! !
] ] !
f 0 | 1.070; 1.046, 1.023; 1.000; 0.979, 0.958; 1.938; 0,919 0.902,
| | ! ! ! ! {
'l 2 | 1 {367' 1.043 | 1.019; 0.996; 0.975; 0.954; O.934§ D.916§ D.BE’?;
! 1 ! ! ] ] 1 1
, 4 , 1.061, 1,037, 1.014; 0.992, 0.970; 0.950, 0.931; 0,912, 0.893,
! ! ] I !
| 6 ' T 0565 T U33§ 1.010; 0.988; 0.967; 0.946; 0.926; O, 098' D.BE‘;Q;
| I 1 1 — ' ] '
| 8 , 1,050, 1,027, 1.004; D.983£ 0.962; U.941; 0.923; D.905 6 0.885;
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DOSAGE DES CATIONS DANS L'EAU o

Les cations intéressants agronomiquement dans un bilan ionique sont
ca”", Mg*" qui sont déterminés par absorption atomique, ainsi que Na® et KT qui
sont dosés par émission de flammo. |es interférances sont minimisées ou supri_
m@es par l'adaption de matrice de dosage adéquates |a dilution des &chantil-
lons au moment du dosage est fonction de la conductivité/

ot

1« Doeage de Ca**et Mg*t - k¥

1+1, Réactifs

L LT T T

» Solution masquant de NaCl & 5000 ppm de Na* soit a 12,685 6/1 NaCl

~ Solution standard d’oxyde de Lanthane: Dans un bécher de 1 litre
peser 43,86 g de La203 et ajouter avec prdécaution (effervescence brutale) et
par petites quantités 80 ml de HCl1 RP, aprés dilution, transvaser en fioles
jaugées de 2 litres et ajuster & volume gygec de l'say distillde, Cette solution
contient 1 ,87% de La (5% de LaClz, 7 H20).

= Gamme étalon: La gamme dtalon de base set la yamme complexe concentrée
utilisée pour le dosagc des bases Echangeables dans les sols convenablemont
diluds: Dans une fiole jaugée de 50 ml prélever 2 ml de solution €talon con-
centrée (transvases dans un bdcher propre et sec), préalablement rdchauffde 2
la température ambianto. Ajouter 5 ml de solution standard de Lanthane et 5 ml
de solution masquant, ajuster & volume avec de l'eau distillée.

-~ Les concentrations des étalons dilués ainsi obtenues sont

| !

. { i
| Témoin ne | TO 0TI | T2 ; ™, T4 P15 ; T, T7T 7O |
' I ! o s ! L ! Lo !
, Ca++ ppm , 0 ;0.5 1 , 2 ! 3 ; 4 | 6 I 8 : 10 |
e ! | P ! ! ! ! ! !
| Mg ppm , 0,02 cis 115, C2u 25 3.0 40
Pt g ! ! ! ! . oo ! ! o !
! ppm ves Brke oc oo o Beb~ (6, 08 12 1.6 2.0
1.2. Dosane ocvpocteassnt dif

La diiution effectuée dépend de la conductivité, la concentration
en Lanthane et en solution masquante de sodium est ajutée & celle des témoins.
Le tableau suivant donne les prises d'essais & effectuer selon les conductivi~
tés. Dans le cas particulier de l'analyse des échaptillons d'eau du Maestrich-
tien et du Lutetien & Bambey les prises d’essais sont de 10/25 pour le Maes-
trichtion et de 2/50 pour 1c¢ Lutétion.

!

- R 1 ! ! o ! !
C | ! ! !
g bonductIvite  7ung y 9501 5001 1000 1 5000 110000 § 10000 |
| jumhosfom N | ) | 1 | 1/
"Fiole utilisse! ‘ ! | i ! | !
] |
capacitéen mr! 251 28 P50 501 50! 50 |00
U ! '! | ! | | | !
Rrélév.échant.mly 2 0 10 10 5 2 1 1
! ! ! ! ! ! ! !
| Lanthane | 2.5 | 2.5 | 5 ! 5 ! 5 | 5 : 1C |
! ! 1 ! ! ! | ! !
' NaCl ase 25 25 5 5 ) 5 5. 10,

!
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I1 est aussi possiblo de doser k™ dans 1es extraits ainsi préparés,

mis, généralement, la teneur en potassium des eaux étant faible la dilution
adopt ée sera de 2¢/25 ml afin d obtenir un résultat plus précis.

Vari ante

Le potassium le calcium et |e magnésium peuvent aussi Atrg dosds a
|"aide de la ganme &talon conplexe plante convenabl ement dilude.

Dans des fioles jaugées de 50 m préiever 5 m de solution étalon
conpl exe plante, ajouter 5 ml de solution de Lanthane standard et 5 ml do solu-
tion de naCl, Les concentrations obtenues sont alors :

et e o b s T brs e T m_i
S A R - R A I TR 30 a0y
atlo 02 Los 1 b2 et o b g D!
Comg™ p 0 04 1 s o2l a5 4 s

Les prises d' essai des échantillons pour dosage seront |es suivantes :

* Condiietivité ! <250 ! J 1 | | !
, f’—((mhos}cm ! ! 500 1 2500t 5000 ! 100DO! »10000!
' | z | |
Fiole utilisée; | | : | | ‘
| capasits en ni . 25 | 25 | 50 J 50 | 50 ! 50 !!
CPrises dlessail 15 1 10, 10, 5, 27 1
I ‘ ‘ ; . ] \

! ! ; ! ! { 5 |
_Lant hane ! 2.5 2.5 5 ! P — 5 !
lsolution HCL 24} 2.5 1 2.5 . 7, ! 5, 5!
! | | ! ! | :
!Masquax;:t m | 25 | 2.5 | 5 , 5 e 51

.2, Dosage de Na

Il représente dans la majorité dos cas le cation dominant. 1I1 est
dose par énmission de flamme en présence d'ube gamme rel ativenent concentreo an
sodium afin d'éviter une dilution de |'echantillon. Du fait méme de son émis-
sion intense, |e sodium est sujeta peu d interférence |ors du dosags par
émission de flame. Le calcium a forte cocncentration peut avoir un effet dépres-
sif ainsi que |'acidité du milieu, |'addition d'aluminium en permet la correcticn
Le Lanthane et d autres terres rares peuvent provoquer une interférence spec-
trale au dosage du sodium

2.1. _Réactifs _etgamme. Qtalon

Solution masquant dfAluminium environ 1000 ppm Al préparée a partir
d'une solution de AlClz, 6 H,0 & §&,95 g/1,

_ Gamme étalon : Dans des fi QI es jaugées de 500 m prelever | €S quan-
tités suivantes de solution étalon de Na® & 1000 ppm, aj outer par fiole 50 m
de solution de Al a 1000 ppmet ajuster a volume avec de l'eau distillée.




! . !

Témoin N° T0 ! T1 ! T2 ! T3 ! T4 ! T5 ! T6 ! T7 ; TE ! T9 |
! ! ! I, J e ! ! ! . ! !
! ! ! ! ! J ] v ] ] ! !

Na+ 1000 ppm ) ' , !

' " -

L @t/fjole en mi a 1 H2o ; 5 110 195 L2 !! 30 [' 40 :! 50 !
! . 1 | i ’ ' .
. Na® ppm/f‘:.«:ule1 a J! 2 : 5, 10 , 2 ; 30 : 40 : 60 ; 80 :mu ;

Conserver cette gamme au réfrigérateur.

2.2. Dosage proprgment dit
Selon la conductivitég de 1téchantillon & analyser prélever X ml de
solution dans une ’f’iDle jaugge de volume V, ajouker 2 la fiole V/10 ml de solu=
ticn do AlCl3 puls doser Na" par émission de flamme avec le bec circulaire 2
569.6 nm (CoHo = 20 = Air = 40 - Fente 4).

Conductivité ! | |

! ] ! J ! !
;? iilmhos/cm | 250 Jl 500 'J 2500 \I; 5000 !’ 10000 J‘ 10000 !‘
D e I w0 ' 10 ! 5 ! | ! |
 P.ECx anm ! . | i | 5 | 2 I 1 :
‘"Facteur dilu ! | ! : ! ! !
1 . T 1.25 ! 25 ! 5 ! 10 ! 25 J 50 !
! tion ' 1 ! ! ! ! !
! 1
| Valeur V en n} 2% ! %5 5 | 500, 50 50
dans
Pour Bambey/ls cas des échantillons d'eau du Maestrichtien: x= 5 V = 50
. " " u du Lutétien X #2810 v = 25
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DOSAGE DES ANIONS DANS L"EAU

17- Dosage des Carbonates et des Bicarbonates

Les teneurs en Carbonate @2t Bicarbonate des échantillons d"eau est
étroitement liée au pH de 1'échantillon. Les Carbonates no peuvent exister
en dega dfun pH de 8,2 environ et les bicarbonates sont dissociés en dega
d'un pH de 4,5 €nviron. La teneur de l'esau en CE€S anions €St susceptible d'd-
voluer fortenent dans 1ie temps 8% n'a pas une grande signification agrono-
mique, la détermination permet de vérifier la validité des résultats des au-
tres ternes de Il analyse; Los échantillons davront #tre analyses dans un temps
trés court suivant | eur arrivée au |aboratoire et |les préldvements devront,
de préférence, renplir totalement les bouteilles uytilisdes.

1.1- Réactifs : Hzso4 titrisol nN/10 ou /50

1,2~ Mode opératoire

Le dosage est effectué par potontionetrie automatique & |'aide du
conmbititreur wethon 3 D (Se reporter au mode d'emploi de cet appareil, an-
nexe 111) utilis¢ on enregi strement de courbe do titration.

Dans un bécher propre et sec de 100 ml (forme haute si possible)
prél ever 2 la pipette 50 ml gxactement d'dchantillon a anal yser, noter le pH
de départ et. titrer par M2 S04 N/50 si la conductivitd est inférisure 4 250
micromhos/cm ou Si le taux de bicarbonates €St inférieur a 4 mz/l, si non
titrer par Hz SO4 N/10 ou prendre une prise dvessai inférieurs (Utiliser do
l'eau bouillie refroidie pour diluer 1'échantillon si la pointe d*électrode
ne trempg pas suffisamment dans le liquide).

1.3- Calculs

-~ Dépouiller la courbe de titration et repérer les points d*inflexion
correspondants 2 la neutralisation de chacun des deux anions CONCer nes.

Si v = volume de la prise d-essai en ml
N = normalité de 1'acide utilisé
U1 = volume vers¢ pour neutraliser |es carbonates
v2 = volume verse pour neutraliser |es bicarbonates

V2 x N x 1000 "X2
v

me/1 CO3™" =

me/1 CO3H™

it
it

et mg/l COsH™= 61 X X2 ’

Romarque: La titration doit &tre poursuivie jusqua pH 3,5 environ.

réglages : Gammo de mesure : 0 ceme-m-- --> 14 pH
Vv papi er = 10 mm/mn
v burette = minimum.

La dosage peut aussi 8tre effectué manuellement en pPrésence do
phénolphtaleine en solution alcoolique & 0,5% pour C03=~ et de méthylorange
a 0,5% pour COzH~ _

virages : phénolphtaleine : Roseviolacé memme—==> incolore
métylorange : jaune - ---«---------) jJaune orange.
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2- Dosage des chlorures

2.1. Dosage potentiométrique au combititreur Methrom 3D

—--.d-—---w—wnuu——h——.—n—nm--n-u———-n———wnnu-ﬁu—-———

Réactifs :

Ag No3 N/10 ou N/100 étalon = obtenu apr dilution de 1 litre d'cau
distillée de 17,3 g/l de Ag NO3 ou de préférence & partir de solution

titrisol de Ag NO3.

La solution étalon préparée €St 3 tester par titration de 5 nl de
NaCl & 77,700 g/l de NaCl RP dans le cas de N/10  +u do 5 ml de cette solu-
tion dilude 10 fois dans | € cas de Ag NO3 f/100, Le titre exact dunitrate
d"argent Selra ainsi calcule.

Dosage proprepement dit

ptiliser 1'électrode EA 246. Attention le Liquide de remplissags
de cette électrode Ea 246 est Kk No3 sat uré.

en
Utiliser Ie conbititreur Methrom3p /enregistreur de courbes do ti-
tration, | es réglages Qtant les suivants

o !

| 1 { !

!Gamme 'Ultossei Durds : C.V %; Div deiEcart ![ourbo 3

'd'utlll, mm/mn ,dosage y SUT 6 ,départ ,absolu . ’

,satlon ; ;N 'répét , BH métr? ml X ;

bXBage lent mals: ! : ! <t q,! 12 . ! Symé— :
ltras précis ! +14Umv£ 2mm/n !15 a 20! 1% z i 0,05 ftrique 5
| ; \ | ] g \ I | [
Dosage + rapi de ‘ oo 12 Resymé.
L o ]

!un peu = précis : +7DDmu;1Dmm/n 42 SmT «\1 / (Dlv ij 0,05 : trigus!

« Lecture au point d"inflexion
= Calculs

Si vi = @t Ag NOs versde POUr témoin (5 ml) de normalité N me/l de CL~
v2 oo n dchantillon
VO = volume d"échantillon en ml

(me/1) = v2 X —%%’— x VO

2.2. Dosage manuel avec i ndicateur au chromate de potassium

O IR Tl S L S ML UG BN S G Wu ES N SO S SOE M e S O G G B Gy B S R Y el L R A A et N el S et ey B sk ey ke o oA e

Réactifs

~ indicateur : chromate de potassium & 10%
-~ autres réactifs: voir techniquepotentionétrique

=~ Mode Opératoire

Dans un grlen dO 100 mM prélever 50 ml d"eau & anal yser, ajouter
2 a4 3 gouttes de H N03 RP €t uUne pincéc de CaCo3 RP puis 3 gouttes do chrao-
mate & 10% titrer au nitrate d' argent jusqu a apparition dtupne teinte rouge
doe @ 13 formati on de chromate d' argent.

Sl v = volume de Ag NO03 de titre N ygrss
ona: me/l de CI® = _ N x ¥ x 1000  soit
50

!

[me/l de CI" = NX V X 20 et mg/1 Cl- = NX VX710 i
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2.3. Dosago par colorimétris automatique au Thyocianato mercurique

(CF Annexe I1-7)

3 = Dosage des hitrates ot rdalisation d'un extrait sec

laréalisation dfunextrait sec, trés simple dans son Principe est;
en réalité, soumise & do nonbreux aléas dfs & la tenpérature de nmise & soc
choisie. L'extrait 1¢ plus utilise ost l'extrait a 105°C tandis que calui qui
se rapprocherait | € plus de |la réalité (exempt d"eau do constitution) est
celui a 180°C, La détermination du rdsidu S€C & 105°C permet de coupler cette
anal yse avec | e dosage des nitrates par colorinmétrio & 1tacide phénoldisulfo=

nique.

3.1. Colorimétrie manuelle des nitrates a |'aci de phénoldisulfoniquo

Réactifs

= Solution d'uréa acétique: ureée g + CHzCOOH RP 20 ml + HoO RSP 1:

- réactif sulfophénique: phénol 39 + 20 m HpS34 RP, NElanger peu a peu
en agltant et cn refroidissant pour dviter 1'é1idévation de température, Pré-
parer 24 heures avant usage, ns pas CONSETVGT.

= NH4OH RP -
- “Solution d&talon de N (NO3 ) a 1 g/l N (7,214 §/1 KNO; RP séché a 650°C).

de gpératoire

Dans une capsule en verre prélever 20 ml d-échantillon a anal yser
ot évaporer jusqua 10 ml environ, traiter parallélement 20 ml de solution
N(ND}") 4 0-1-3-5 e$ 10 ppm do N prépardes pPar dilution de la solution m&rc
4 1000 ppm. Ajouter par capsule 5 ml de solution d'urde acétique et aller a
sec a 105°C & 1'étuve (peser pour déterminer | e résidu sec).

Ajouter au résidu 1 ml do réactif sulfophénique en mouillant bion
les paroi S de la capsule gt attcndro 10 minutes envi ron pour aj outer 10 ml
d*eau distillée puis 4 ml do NHQDH RP, transvaser en fiole jaugéa de 100 ml
et ajuster aveC de I"eau distillée en lavant la capsule. .
Colorimétrer au spectrophotonmetre Joan ot Constant a 4100 A en cuve de 1.cm

do trajet optique.

3.2. Dosage Pal colorimétrig automatique au rdéactif de Griess

(CF Annexe 1- 11)

4 - Dosage des Sulfates

4.1. Dosage turbidimétrigue manuel

Cette détermination est sensible €t préci se mis doit 8tre réalisdu
avec beaucoup de sdins. 11 €St en particulier indispcnsabln do di Sposer
d'extraits parfaitement clairs et Ilimpides et de respecter scrupuleusement e,
minutage Propose | ors du dosage.

4.1. Reéactifs

Solution de BaCl? & 10% contenant 9,5% de Tween 20. Le Tween est ajoutd
juste avant d' ajuster la fiole de fagon a sviter la formation de mousscs
trop abondagtes. 1l peut Atre renpl ace par do la gomme arabi quo a 2% en con-
centration finale ou do la gelatino & 0,5% dissoute & chaud.

HC1, NHoOH, a 1% en milieu aqueux.
Sol uti On étalon de S 2 1000 ppm de S préparée & partir de Ko S04 RP
.séché 2 heures a l'étuve 80°C (5,446 g/1).
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4.2- Mode oppératoirs

Dans des Tfioles jaugées de 25 ml prélever x ml d"échantillon a ana-
lyser (x varie avec la conductivité) et 0-1-2-3-4 et 5 ml d*une solution dg
S & 40 ppm de S préparée par dilution de la solution mére (10 ml de S & 1000
/250 ml de solution). Ajouter de l'sau distillée jusqu a un volume de 20 ml
environ et 1 ml de solution de chl orhydrate d'hydroxylamine, agiter 1légere-
ment €t pl acer les fioles 2 proximité du Spcctrophot ometre Jean et Constant.

Mettre enroute | e Spectrophotonetra, régler le zéro dlectrigue Ot
l e zéro optique 3 travers lteau distill ée en cuve de 2 cmde trajet optiqus,
régl er la vis d"étalement au minimum,

Préparer, SUI agitatour magnétique tournant, dans 1 bécher de 150
ml, 100 ml de solution de BaCly & laquelle on @joute 1 ml de solution do 5 &
1000 ppm (|l e précipité do Ba SO4 formé¢ jouera le role d' initiateur de préci-

pitation).

Ajouter alors de 3 m nutos oOn 3 minutes oxactemcnt en utilisant un
chrononmetre de précision 2 ml de SOl uti on de BaCly. Compldter & volumo avec
de l'eau distillée, agiter 2 & 3,fois énergiquenent puis colorinmétrcr au bout
de 6 minutes exactement 4 4 200 A. || est nécessaire pour cette partie de
di sposer do 2 opdrateurs travaillant endéquipe, | € prem er ajoutant 1eBallp
et ajustant les fiolos tout en donnant le "top" de dosage au second qui Tfait
| es lectures au Jean et Constant.

L
Tableau des prises d' essais x = ( (tensurs espérées en SO, )
' Teneurs espérée! / ! ! ! ; l ! :
:en S04 " me/1 ?\0-5 f (1.0 : <2.U : (2.5 : (5 i (10 ; < 20 i
! I N x ! 7 ] T T
, P-E- en ml | 20 | 10 | 5 : 3 ) 2 | 1 I 0.5 ,
- Calculs
_La gamme étalon (D.0.J. et C. = F (quantité de S en wg/fiole

de dosage)! est tracée (points étalons 0 « 40 ~ 80 = 120 -~ 160 et 200 ‘jug de
5/fiole). ‘

Si N correspond au nonbre de g de 5/fiole POUr UN échantillon dont la priss
d"essais aété x ml on a

i
x

{ mg/ S04 = N x

[ me/1 504 = X|

- Cas des échantillons présentant un trouble

Les échantillons d'extrait Salin de sol qui n'ont pas ét6 clarifiés
par |es techniques décrites précédemment présentent parfiis un trouble.Nous
avons remarqué qu'il est possible de les clarifier par addition d' oxyde do
Lanthane en milieu chlohydrique sans que Ce traitenment gene | a déterm nation
turbidimétrique dos sulfates. Dans ce cas il Sera bien sAr indispensable de
traiter toute la S€rie d!'échantillons ainsi que les étalans COrrespondants
de la mBme facon. Le mode OpPératoire recommandé est |e suivant
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- Dans des fioles jaugées de 50 ml prélever x ml d"échantillons 2
analyser ou 0-2-4-6-8 et 10 ml de solution étalon de S & 40 ppm. Ajouter 2,5
ml  de solution standard d"oxyde de Lanthano, ajuster & volume avec de l'sau
distillée et laisser flocular, filtrer sur filtre rapide sec en recueillant
en rgcipient propre et sec et en rejetant les premiers m de filtrat qui ser-
viront & laver le filtre. Prélever alors en fiole jaugée de 25 ml 20 ml du
filtrat précédent et traiter alors comme des é&chantillons clarifiés (ajout
de NHpOH et dosage ppdt). Pour 13 gamme étalon se référer & O 80-160-240- 320

et 400 }k\g de 5§ par fiole de 50 ml.

4,2- Dosago par néphélométrie automatique

Ce dosage a ltinconvénient d!'fitre relativement peu sensible et
devra donc n'étrog fait que sur des échantillons riches en sulfates(Cf Annoxu

1-11).
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MINERALISATION PAR VOIE SECHE « METHODE DU s.I,.I.

1~ Princi pe

Le eorité Inter-Instituts qui groupe divers organismes a nis au point
une néthode de minéralisation des plantes par voie séche suivie de volatilisation

de la silice par 1'acidefinnrydriQua»2ui pernet | e dosage des éléments majeurs
et de certains oligo~éEéments. Cette méthode appliquée en conparai son avec

d'autres techniques sur des échantillons tests de végetaux divers a perms la
création d' échantillons de références.
2= Matériel speécia
Pour & noufle avec possibilités de »égulation et noufle en silice
= Capsules en platine de 30 m environ

%~ Réactifs

= Solution d' oxyde de Ienthane: 43,86g de IepOz + 80 mi de HCL RP pour?
litres de solution. Cette solution contient 1,87% de Ia
Aci de chlorhydrique pe.a. 12 N
Acide chlorhydrique p.a. 6 N (diluer de noitié |'acide du conmerce)
Acide chlorhydrique & 2% (20 ml de HCl RP/litre)
w Acide fluorydrique p.a. 40%

4~ Nbde opératoire

4,1, Minéralisation proprement dite

Dans des capsules en silice de 30 m a bec verseur peser exactenment
Ig de poudre végétal e préal abl ement séchée une nuit a |'étuve a 80°C. Porter au
four a moufle puis incinérer en nontent progressivenent lg tempérsture a'-bord
2 heures a 200° puis 1 heure & 300°C puis 2 heures environ & 450°C-500°C en ne
dépassant pas cette tenpérature finale pour éviter la volatilisation de certains
oxydes. Les cendres parfaitesent minéralisées doivent 8tre bl anches ou gris trés
clair.

Humdifier les cendres avec quelques nl deau distillée puis ajouter
avec précaution 1rl de HC7 gu 1/2 titturerle résidu a |'aide d un guide de fil-
tration. Filtrer sur filtre buardde sons eendrc ropide g 99 mm en recueillant en
fiole jaugée de 50 nl. Lever la capsule sur filtre par de [|'eau distillée tiede
jusqu'a obtenir un volume d'environ 25 m dans la fiole.

Récupérer alors le filtre et le placer dans |a capsule en platine puis
incinérer au four & noufle & 600°C jusqu' a disparition du filtre. Reprendre |es
cendres par 5nl d'acide fluerydrique et évaporer total ement cet acide sur
bain de sable & 150°C environ. Ajouter alors dans |es capsules en platine ' n
de HC1 au 1/2 puis filtrer & nouveau sur filtre rapide et hunmide en recueillant
dans |a méme fiole jaugée que précédemment et en rincant sur filtre par de 1l'eau
distillée. Ajuster & volune avec de |'eau distillée. Cette solution (A) servira
de base pour l1e déternination des éléments najeurs et des oligo-éléments.




Renar ques i nportant es

Dans | e cas ou l'analyse porte sur des échantillons pauvres en Silice

(grains en general, feuilles de ml, jeunes plantes, tiges et feuilles d'arachi-
de, tige de ml ou de sorgho dont la teneur en Si0p est inférieure & 3 ou 4%),
le traitement & |'acide fluorydrique est inutile, il sera possible & ce noment 14

de reprendreleéa cendresde prémiere nmindralisation par 1M de HCP RP et d'ajuster
& volume par de |'eau distillée.

Dans | e cas ou |a détermination des cendres total es est demandée, tarer
| a capsul e de minéralisation en silice (PO) et peser la capsul e contenant |es
cendres aprés mnéralisation (P1)on a : % cendres totales = (P1-P0)100.

Dans |e cas ou la détermnation de la silice est demandée, tarer |es
capsul es en pl atl ne (P3) et peser cette mdme capsul e apres inci nération du fil-
tre (P4) on a : % Si02 = (P4-P3) 100.

4,2« Dosage des él énents

4.2.1 = Dosage de P : Ltion POs~  est dosé par colorimétrie autonatique au réactif
de Misson (conpl exe jaune phosphovenadonol ybdi que) dont |e manifold de dosage
est décrit en annexe (I-8)

Ia game utilisée est la suivante : Dans des fioles jaugées de 200 ml nettre
|l es quantites définies dang | e tabl eau suivant.

\ 1 T

, . ] 1 1 ] ] 1 | Y

. Téminpe [ TO ;M 1 ;T3 , T , 05, T6,17,m, 1,
\ | ! \ f \ \ ! \ \ i \
, m SqutionPa, o4 ‘ ‘ \ ‘ . ‘
’ 0 2] | g 112 116 120 124 128 132 |
, 1000 ppm ' ! | | e ! ! 9
| | | | | ! | | | | ! |
» Teneur en © 1 0 ! 10 ! 20 140 ! 60 | 8 ! 100 ! 120 ! 140 | 160 !

,pn ! | ! ! : 9 1 ! _| ! !
| 1 !

" % P plante , o'ooszovo 0,20, 0,30! 0,40, 0,50; 0,60, 0,70} 0,80!

Ajouter 4 mM de HCL RP et conpl éter & volune avec de |'eau distillée.

4.22~Dosage de K - Ca « lig .

Dans des fioles jaugées de 50 ml prélever 2 m de solution (A) dans le
cas général et 5 nm. dans e cas des grains, ajouter & |'aide d'une pipette auto-
matique 5 n de solution . standardde Ianthane et ajuster & vol ume avec HCL & 2%.

Doser K, Ca, Mg par émssion de flamme (K) et par absorption automtique
(Ca-Ng) en se référant & une gamme étalon preparée par dilution de 10 fois d'une
gamme etal on concentrée par HCL & 2% en grésence de 10%du vol ume de la fiole de
sol ution standerd de Lanthane (utiliser |les mémes réactifs que pour la dilution
des échantillonsg).

Préparation de la gamme étalon coneentrée : Dans des fioles jaugées de
200 m rmettre Tes quantités suivantes.
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, e R R T
. N° Témoin y0 W T2 03 M 15 Lo [ loe 5
t i I ! i 1 ' Y 1 L

. . ; [ I V4 . . . i . . . . é]!! 6!! 8!! ,-
Quantite de solu-! XHHP 0 0.8, 2,10, 20 20 L !
I'tion étalon mere ! - ' " t I E '
14 1000 ppw/siole ! ! Oy sy T S £, 8 ! L ! 10 ! 2
! ! ! ! ! ! ! z ! ! ' !
! ml y Mg, O v 2,03 r 4y 5, 6 8 10 !
i I v S R R
! 'Ky 0 ;4 ;10 ;50 | 100 ; 150 ; 200 ; 300 , 400 |
' Concentration ! ; ' — Y 1 ' ' i Y )
; obtenue e ; O y2 ;| 5 ;10 ; 20, 40, 60, 80,100,
) en ppr ' ! ! ! ! T ' ! ! ?
! (Mg , O ;5 10 ,15 [ 20 ;25 ,30 ;40 , 50,

ajouter & chaque fiole 4nl de HCL RP et ajuster & volune avec de 1'eau distillée,

Apres dilution de 10 fois pour obtenir la solution de travail, les~oon-
centrations obtenues sont

S SR Sl A s B Gmm Y A D B Pl sy G S S e PP Sy

: _
N° Témoin® o fm o tm les lm o los Tes oy los |
! z I ! ! ! v e
P10 [0t {5 10 15 20 30 40 |
o ! ! ! ! ! ! ! r z ! !
1ément !ca!o,o,210,5!1 !2 4 !6 !8 ,10 !
/tiole S T e e e et e ey S e
! 10101411 11512 !2!5!3 14 15 !
1 14 i ! f |
2 616 X | 0 0,05,0,125,0,625,1,250,1,875;2,500;3,750; 5,000,
b eléments ' y '
plante , Ca { 0 0, 025 0 063 0 125 0 250 0 5oo 0 750,1,000 1,250,
cas général ' i ' X
i Y ; 0 ;0,050 ‘0 125 0, 188 0 250 0 313 0 375 0, 5oo 0,625,
i !
CK o 020,0,0500.2
B ; { 0 - 50 0250, o 500, Qﬂjgpktlooo 1.500; g§¥¥z'
plante ‘ca b0 o o1o 0,02510 ,050,0 ,10010,200'0,300}0,400}0,500!
Weraing" r e i - ' '
1

ey

!o,ozo‘o,oso!o,o75!o,10010,125§0,150;0,2ooio,25o;

4423, Dogage de NS

Cette détermination est parfois demandée, elle est effectuée var vhoto-
métrie de flamme sur | es mlrmes extreite que ceux ttilisds pour ls @étermination

dae

etalon de Na+ & 1000 ppm de Na.

Ky CayyMg. Io ganne

ét 810 n estpréparde de |a fagon suivante i

Dans des fioles de 200 mM prélever |es quantités suivantes de sol ution

Témoin n°

, TO

™mo, T T3 |, T4 5 6

" Quantité de Na© &
1000 ppm/fiole en ril |

0

40

Cop s sme smm taw oe.,

!
!
!
!
!
!
1

ppm Na'/fiole

]
!
!
!
!
]
1

0

10 100

1 f 1 [
! ! ! !
! ! ! !
' 5 110 ! 20 ! 30
! 1 i !
f ! ! 1
! 1 50 ! !

V- s b sem A b s
P s SNE tem P G Fww

™38 0 |

Ajouter par fiole 4 M de HCL RP et conpl éter & volunme avec de 1'eau distill ée.
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Aprgs dilution de 10 fois & l"aide desréactifs utilisés pour la

dilution des échantillons en milieu contenant 10% du volume ge la fiolo en
solution standard de Lanthane, los teneurs des Qtalons en Na sont

! ! ! ! 1

{

,  Témoin n° i TO | T1 [ T2y ™, 14 , T5 , T6 ;
| ] i i
: Nat N/ppm/ficle ; G 5 1 " 2 i 5 ;! 10 ! s 20 :

] i I 1 1
; iCas généralf 0 ]I D.125| 0.250; 0.625; 1.250i 1.875, 2._)DD|_
, % Na plante | l' | , n :
' | Grains | 0 1 0. 0501 D.'IOD; 0.250; 0.5003 0.750; 1.000;
Renmar que

Pour tous ces dosages (K, Ca, My, MNa), il est possible d utiliser

le systéme de dilution automatique et le passeur d"échantillons "Autc 200" du
Spectro AAS P,E.306,., Dans cc cas, il faut directenment renplir le porto-godets
orange avec les témoins concentres en complétant éventuellement les 10 postes
indispensables & l'aide d"eau distillée. Los échantillons (solution A) sont
places dans les autres godets, tous les 20 ou 30 échantillons. On aménagc

une rangée Vvide pour pouvoir déplacer la gamme étalon. Le liquide de dilution
utilise est la solution standard de Lanthane diluée 10 Tois avec I1"eau dis-

tilléde,

Ne pas oublier qu'a I"instant T le systéme pompe de I échantillon
N, "intégre" l'dchantillon N-1 et inscrit le résultat de 1 échantillon N-2.
Le temps de pompage est de 60 secondes, celui d'intégration de 10 secondes,
Il est possible d' utiliser |'enregistreur "Hitachi” du chromatographe, en
sortie de lecturesDans ce cas (position Recordcr 1-3 ou ~ Damping 2 w jouar
‘sur la sensibilité de |'enregistreur),

; m—— ’u wille
le manifold utilisé est lg suivant : —\m,

LJ. D\ﬁ \"\' . \l\:\g\"» I T 5%%%\ %\é\zy B
C!T s = ‘\\3 “/// 0 :

[}
E.C\r\\" [} "5]0\\')Q "
. N
E\\)
; ATTiIvE Q, CCL’P \a\rg op ‘v
PompR I conbre couvant
A | . .
L.... C"‘QW\\Da‘Q_ {"‘e, I\r\C,\O\VyS (‘\ N
? WX '71‘?.. { !\x\Q‘L
4.2.4. Dosage des Oligo-éléments : Fe, Mn, Zn, Cu

Ce dosage est Tait directenment sur les solutions (A). 1l est fait
dans tous les cas par absorption atomique, mais il faut signaler que dans
le cas du fer, il peut &tre fait par colorimétrie automatique au TPTZ (CF.
manifold Annexe 1-4).

La gamme étalon de dosage est pedparés par dilution de 10 fois,
d'une gamme étalon concentree, a l'aide desreéactifs utilises pour la série
d"échantillons & anal yser.




! — FIT i ! ' ! ' v r '
i N° +témoin ! 1 i 2 ! 3 ! 4 4 5 ! 6 y T, 8 v 9
! e — T ) 1 ! ! .v !
ITeneur de 14 '€ r 2 10,20 (30 40 , 50 60 ;70 ,80
! solution ! ! ! ! ! | r__ ! !
| concentrée! A0 | 7 L 10 9 20 ! 50 ;40 9OV oY VT80
| en opm | i 1 ! ! i ! ! ! !
1 Pp ! n |_ _1 _! 2 y 3 ! 4’ 1 5 ! 6 { 7 1 8 1 10 1
| ! ! ! ! ! ! ! T ! ! I
oo g Cu _*_I-A_O’1_I 0,2 | 044 | 0,6 L 098 1,2 ,.1,5 "1,8 7'2’0 '
T e 4 1. > | ! ! ! ! T
M de golu~! 1000 ppm! ' 1 ror A R T L T
'tion étalon! Mn & ! ! ! ] ! ! i ! ! 1
fpour 200 mM 11000 ppm ! ' 1 % ¢ 4 4 6 4 8 410,12 14,16
Ide témoin ! 7n¥ & 1 ! ! ! ! I ! ! ! !
| 1200 ppm ! v 2 ¢ 3 4 5, 6 7 8 10
| ey ! ! ! ! z ! ! ! !
| 13 20 ppm ! ¢ 2y 4, 6 8 12,15 18, 20

| a chague fiole obtenue ajouter m de Ho1 RI? (nilieu HCL 3 4%

D I g — | i { | r \ i }
! Concentra- ! Fe 1 027 r 1 i. 2 ] 3oy 4 4 5 4 6 T 8,
nivem Wiitie B 05, 1 12 13, 4 | 5,6 17,8,
e T o102 103 04 | 06 0,8 07 0p 10
igﬁgg/ggﬁ};! Cu 1 0,01; 0,02; 0,04, 0,06] 0,08; 0,12 0,15| 0,18} 0,20'

¥ Zn & 200 ppm : en fiole jaugée de 200 m prélever 40r1 de Zn & 1000 ppm
wk Cu & 20 ppm @ en fiole jaugée de 100 m prélever 4 m. de @ a 1000 ppm
Toutes les solutions mere étalon sont préparées & par-tir de solution titrisol

Merck 1000 ppri.

Les concentrations en oligo-élénments dans la plante dans |es conditions
standercs de travail sont

! [} ] ]} 1

! Témoin numéro L1 12,3 .4 ,5,6,7.8.9]
! ] T ! ' ] ! ! ' ! : ;
; . Te ;25 50 ;100 ; 150 ; 200 ; 250 ; 300 ; 350 . 400 |
y ppm Oligo , 1 : ! i 1 1 : : ! 1
| élénents , Mo , 25, 50, 100 ; 150 ; 200 ; 250 , 300 . 350 ; 400 |
ang 1o L L
| plante | Zn 5, 10, 15. 20 25| 30| 35. 40 50
: | e e !
; © Cu 1 035 | 1,01 2,0 1 3,0, 4,0 ; 6,0 ; 7,5, 9,0 ;10,0 ,




MINERALISATION PAR VOIE HUMIDE BOUR DOSAGE DE P, K, Ca, Na, 5i0,

Cette technique peut B8tre utilisée pour doubler, le cas é&chédant,la
méthode du C,I.I. qui est limitée par la disponibilité du four & moufle.Ello
utilise un matériel re}ativement courant et peut 8tre utilisée pour d' assez
grandes séries d-analyses.

1 ~ Principe

La mati ére végétale eSt minéralisde par attaque Ni tro-perchloriquc
4 chaud, I'excés d-acide e€st détruit pour éviter les interférences au daosage
par absorption atomique et les échantillons repris en milieu chlorhydrique
sont dosés selon les techniques déja ddécrites.

? - Réaatifs

- Acide nitrique HP (s5% en poids)
- Acide pcrchloriquo HP (60% en poids)
Acide chl orhydrique dilué au 1/5 (200 M de HCl RP/litre)
Acide chl orhydri que ditlué 3 2% (200 ml de HC1 RP/litre)
- Solution de Lanthane ( 43.86g de La203 + 80 ml HC1 RP)
pour 2 Ilitres de solution

3 - Mde opératoire

Peser dans des matras de 100 ml Ig exactenent dg poudre végétale
finement Droyée préalablement séchée a 1'étuve & 80°C. Ajouter 7 m d'acide
nitrique 65% p.a. et 3 ml d-acide perchlorique 60% p.a., COUVIiT d'un pantin
et laiser reposer une NUit. Le lendemain fiettre sur | es ranpes d-attaque élac-
triques et chauffer doucement (Simmerstat 3 ou 4) pendant 1 heure environ,
puis augnenter progressivement 1itallurc de chauffage (simmerstat & 6 ou 8)
jusqu=a ce que le- liquide. d-attaque par ai sse incolore, chauffer alors tras
fortement jusqu-a apparition de fumges psrchloriqucs blanches (1/2 hcurc on-
viron), la durée totale de 13 ninéralisation est de 3 & 4 heures environ
(liquide et résidu d-attagque i hcol ores). A outer aprzs refroidi ssement envi-
ron 10 ml d"eau distilléec 2 la pissettc, chauffer légerement le matras puis
filtrer sur filtre rapide humide @ 90 mm, recueillir le filtrat en fiolu jau-
gée de 50 ml, laver le matras sur filtre par de 1lteau distilléc tiade et ajus-
trr a volume avec de 1"eau distillée apres refroidi ssenent (solution A%,

pans | € cas ou la détermnation dec la silice est demandés, inciné-
rer |le filtre 3 800°C dans une capsule en silice preéal abl ement tarée, paser
apres refroidissement et en déduire la teneur en SiB2 de Iéchantillon.

Reprendre 20 m du filtrat précéddent dans un bécher de 50 ml et
porter sur plague chauffante & 105°C, €vaporer a sec. Reprendre le résidu du

bécher par 5 ml de HC1 dilué,’|/5, chauf fer éventuel | enent 1égarement pour
ai der a la dissolution du résidu et transvaser en fiole jaugée de 50 ml en

lavant |e béchcr avec de 1veau distillée, ajuster a volume avec de 1l'sau dis-.
tillge (Sol ution B),

Sur cet extrait doser Ppar colorimdtrie automatique au phosphomo-
lybdéte d'ammonium avec réduction a | ' aci de ascorbi quc & chaud du complexe
forme, avec |le tube de ponpage Echantillon Or ange en utilisant la gamme étalcn
déja décrite pour | e dosage de P total plantes en se limitant & T6 (CF. Annoxe
1-6).




[,

27

standard

absorption ato-

: ! ! ! ! !
| Témoin numéro L, TO . T1 T2 T3, T4 | T5 , T6
! ! ! ! !

| %7 dans ta plant | O | 0125 025 | 050 , 075 , 1,00 i 1.25
! ! ! !
i P ppm Fiole (rappel): O u 10 ', 20 ! 4q ﬁ 60 , 80 100

Prélever en Tfiole jaugée de 20 ml 2 ml de solution EI (6 ml dans le
cas des grains) et ajouter a la pipette automatique 2 ml de solution
de Lanthane, compléter & wvolume avec HCl1 & 2“/3.

Doser K et Na par émission de Tflamme et Ca et Mg par
mique en utilisant la gamme ¢&talon décrite dans la méthode de mineralisation
par voie s&cha., La dilution finale atteinte étant idontique les teneurs

plante en é€léments majeurs correspondant aux témocins sont les mBmes que

la mindralisation par voie sgéche.

de la
pour
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MINERALISATION SULFO-PERCHLORIQUE POUR DOSAGE DU PHOSPHORE

et
Cette technique de nminéralisation par voie hunide est tres rapide/bien
adaptée & | a grande série quand |a demande d'anal yse porte sur |e Phosphore ex-
clusivement. Elle peut avantageusenent &tre coupl ée avec |a technique d'extrac-
tion a HCl dilué dans |e cas ou P, K, Ca, Mg, Na sont demandés.

1- Mode opératoire

Dans des matras de 30 ou 50 ml peser 1.0mg exactement de poudre végé-
tal e préal abl enent séchée & 80°c, Ajouter 1 nl d' acide perchlorique (6096p.a.§

et 2 m dacide sulfurique RP. (d = 1,83), Minéraliser sur |es ranpes chauffantes

él ectriques adaptées en chauffant d' abord doucenent (theure & simerstat 4) puis
plus fortenment (2 heures environ a simerstat 8 ou 10%, Le résidu et le liquide

d' attaque doivent &tre incolores. Aprés refroidissement ajouter & |la pissette
environ 20 m d'eau distillée et laisser refroidir & nouveau. Puis transvaser en fio
fiole jaugée de 50 m en rincant |e matras avec de 1'eau distillée., Dans |le cas

ou 1'on utilise de matrag de 30m, il est possible de jaugér mes matrag a 40 rl

et dlajuster directenent au trait de jauge dans |es matras. Aprés honogénéisation
des liquides doser P par colorimétrie autonatique au phosphonol ybdate 4'ammonium
apreés réduction des conplexes par |'acide ascorbique & chaud (Cf annexe |-6) )

en utilisant |e tube de ponpage orange pour 1'échantillon.

2= Garme étolon

En cas de transvasement en fiole jaugée de 50 m, préparer |a game
étalon en fiole jaugée de 250 m gelon.le.tableau suiwvent et ajoutant par fiole
10 m de B304 R'F., dans le cas d'un ajustenent en matras jaugée 4 40 m, pre-
parer la gamme étalon de |a méne facon en ajoutant & chacue fiole 12,5 n de
HZSO4 R.P. Al uster 4 volume svec ‘de.llem distilldd..

! ! i ! i i !
0 ,0,080,0,160,0,320,0,480,0,640,0,800,

AR ] T ] i 1 ] ] !
, Témoin n° ;0 ;™ , T2 T3 M4 (D5 M6
! ) ! ! ! ! !’ ! ! !
yul P 1000 ppm/ficle , O , 0,5, 1 [ 2 |, 3 . 4 , 5 ;|
1 1 y 1 ] : i i Y
yppu B domg.1a fiole , O , 2 |, 4 | 8 | 12 p 16, 20
1 ) 1 i f =y : j i 1
1% P plt cas "Fidleh: i 0 0,100,0,200,0,400,0,600,0,800;1,00 ,

i 1

! 1

1
;% P plt cas "Matras"

Aty

Doser |e phosphore par colorimétric ruto-atique au phosphonol ybdat e
d'ammonium (ef Annexe |-6)




DOSAGE DES ELEMENTS MAJEURS APRES EXTRACTION EN MILIEU ACIDE

9

1) Principe

Dans | € cas oU | a demande d' anal yse conporte seul enent la détermina~
tion de K Ca, My, Ha, il est p033|ble d'extraire ces él énents sans minéralisa-
tion préalable des echaM|IIons al"aide de HG1 tres dilué. Ia compardison de
la technique Utilisée avec celle du C1.1. (echantillons de référence) a nontré
que les resultats Qbtenus etalen§ tres proche des val eurs de référenne bien que
pour le Calcium et~Wagnésium its’soient |égérement  inférieurs

2 Réactifs

- HCL environ 0,1 N = Diluer 120 fois |'acide RP du commerce (8,%ml/litre)
Sol uti on stendard de Tanthome  43,86gde Iep0z + 80 M HOL RP + H,0 QSP
2 litres

3) Mbde opératoire

Dans de petits pilluliers en plastique ou en verre de 30 nl peser exac-
tement 100 ng de poudre vegetale finenent broyée et préalablenent séchée & |'étuve
a 80°C. Ajouter exactement a la pipette 20 mMl de HCL O,1 N puis agiter de tenps
en tenps (tous les 1/4 d heure environ) ou mettre sur agltateur va et vient pen-
dant 3 heures au nininmum Aprés agitation, filtrer sur filtre sec en recueillant
en récipient propre et sec

Prendre une aliquote de 2 m du filtrat (5 ml dans le cas des graines
d arachide) puis les nettre en fiole jaugée de 20 m, ajouter 2 m de solution
gtandard de Ienthene et conpl éter & volunme avec HC1 0,1 N

Doser K, Ca, My, Na par absorption atomque et énission de flamme, par
rapport & des témoxnﬂﬂ‘ prépar ées a partlr des gammes étalons concentrées
plante .déja ¢ £ e:xi t elﬂlluées 10 fois a |'aide de HC1 0,1 N et contenant
10% du vol ume en sol ution standard de Ianthene, Les teneurs correspondant A
ces étalons dans les plantes extraites par HC1 0,18 sont données au tabl eau sui
vant
1 ——" - & - | ! —— 7 S
' Témoin n° , 10, My ™ T3 | ™ 125 [ T6 | T7 | T8 |

t

| Ty RSN et R

|
|

!

! plante

| cas général

| ! ! N 200 1,60! 200"
. 0oty 0,10, 0,20, 0,40, 0,80, 1,20, 1,60, 2,00,

0
0
\ ! ! i ! ) 7 ! ! ! !
Mg | 0 | 0,08;0,20,0,301 0,40, 0,50, 0,60, 0,80, 1,00,
0
0

e - —

! ! ! ! ! ! ! ! ! !

% $1énent K 105032, 0,080, 0,400,0,800, 1,200, 1,600;2 4400, 3,200,
- . ! ! ! ! ! ! U anta eanl !

| plante . 10,016,0,040,0,080,0,160,0,320,0,480,0,640,0,800,
I Mopging! ! i ! ] ! ! t ! ! ! !
;o ogreins y M 0 0,032,0,080,0,120,0,160,0,200,0,240,0,320,0,400,

] ] ! ! ! ! ! !
0 , M ;T2 T35 , M , 15 ;16 ,

T, T
; Temoin n® '
) g ! 1 1 q 1 1
1
1
!

! + . ! ! !
1% Na'cas général o 1 0,20, 0,40; 1,00, 2,00, 3,00, 4,00,

PR o

E—

! + . ! ! N ! ! ! !
!% Na' "graing" 0 !0,0BOiO,160;0,400;0,83@;1,200;1,6005




DOSAGE DE | "AZOTE  TQTAI DES PIANTEFS PAR MINFRAI ISATION KJELDALH_ B0

| = Principe

La méthode utilisée est celle do la_ digestion selon Kjeldalh des
échantillons de plantesssuivie d-une détermination colorimétrigue de 1l'ammonium
formé, La mindralisation selon la méthode "Kjeldalh" consiste en une attaque

dz la solution végétale pas 1l'acide sulfurique bouillant en préssnce do sels
et de catalyseurs ayant pour effet dtaugmenter la tempdrature d!'ébullition de

I"acide sulfurique et d"augmenter 1la vitesse d"oxydation de la matiére organiqu.
Cette attaque est amdliorde pour |lus composés présentant des liaisons N-O ou

N~N par addition d"acide salyciliquc.
2 - Matériels

- Matras Kjeldalh do 100 ml
w Rampe & minéralisation & chauffage électrigue régularisée par gimmerstat
- Manifold de dosage de NH4  au dichloroisocyanurate de sodium

3 = Produits

- Catalyseur de Dumazert de Marcellot

- Réactifs pour dosage colorimétrique do NH,™ au dichloroi socyanurate de
sodium (voir annexe 1-2)

- Solution neére & 1000 ppm N.

Sécher & I1"étuve & 70-G0°C 5g de sulfate d"ammonium RP, pendant 2 heures.
Peser dans une fiole jaugée de 500 m 2,3572g de sel séché et ajuster & vo-
lume avec de l'gpau distillée,

4 - Mode opératoire

Dans des matras de 100 ml poser 200 mg de poudre végétale préalablc-
ment séchée & 1l'étuve & 80°C, ajouter 5 ml d"acide sulfurique ct une mesurcttao.
de catal yseur de Dumazert de Marcellct couvrir |le matras par un pantin et le
porter sur ranpe chauffante puis chauffer ldégarsment (S a 3 ou 4 environ) puis
augnmenter le chauffage jusqu"a obtenir un liquide de digestion incolore, lais-
sgr enfin & ¢bullition douce pendant 2h onwiron, laisser refroidir puis trans-
vaser quantitativement en fiole jaugée do 100 ml ou si l'gn dispose de matras
jaugde & 125 m ajuster a volume avec de l'eau distillée.

e - 4Y ) o A e o e - - o o o

| —~ ! | T
\ W Témoin 10 M ;16 L T7 T8
. L 1
!
i

! ! ! i
‘ul N 1000ppry/P;, O ; 1 10 ;12 ;14

6 . 8

! P ! T ! ! Dy ! ! ! ! ! !
jpoe N daps fiolg O | 5 | 10 | 20 | 30 , 40 ; 50 ; 60 | 70 [ 80 |
|

b o ——— p——— .

l L . ‘ { f i i l - i !

 Teneur yFole 1 70 v %55, 0,5, 1,0, 1,520, 2,5,30 3,5 40,50
| en T TN ! ] ! ' i ' ) ! ! i
yplente 1;Tatra§, 0 ,.0,32.} 0,83, 1,25i_1,88§ 2,50, 3,13} 3,75, 4,38, 5,00, 7,50,

- ' --
T e, R s b R £an ok g e ——

Doser I"ammonium & l1'aide du manifold décrit & I'annexe I-2.

—— —

!
. !
! ! 1 1
]
!
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Compte tenu de la sensibilité de la mdthode de dosage, il est ruacon-
mandé d'utiliser le tube de ponpe E. 2 pour lecs échantillons des teneurs infé-
riguresy 2,5% en N et le tube E.7. pour les autres échantillons, dans le
premier cas on se limtera & 76, dans le second on ne nettra pas sur la pla-
teau les témoins T1, T3 et T4.
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DOSAGE DES ELEMENTS MAJEURS DANS LES PLANTES PAR ATTAQUE KJELDAHL

1 = Principe

La matiére organique est minéralisée par oxydation & |'aide ¢'a-
cide sulfurique st deau oxygénée en présence de sulfate de sodium comme
catal yseur. Les €léments mmjeurs sont dosés sur le minéralisat par colori-
métrie automatique (N-P), émission de flamme (K) et absorption atomique
(Ca = Mg).

2 - Réactifs

w Acide sulfurique RP 36 N

~ Sulfate de Sodium anhydre (Merck 6649)

-~ eau oxygénée a 30 volumes (préparée par dilution de 277 ml de H202 &
35% (RDH N°18304) a 1 litre avec de lI"eau distillée).

= Solution de Dbase our constitution des gammes étalons contenant 5% de
H?2 SO4 RP et 2,67% de Naz504.

-« Solution standard de Lanthane: 43,86g de La203 t 80 ml HC1L RP pour
2 litres de solution. Cette solution contient 1,87% de La.

3 w Mode opératoire

3.1= Minéralisation
= Peser dans des matras de 50 ml jaugés a 75 ml, 150 mg de poudre
véndtale preal abl enent séchée au moins 2 heures a l'étuve a B80°C. Aouter
successivement 3 ml de H2 S04 RP, 1g de Na2 S04 (pesé & la balance au 1/10q)
et 3 ml d"eau oxygénée a 30 volume.

-Couvrir les:matras d'un"pantin” et porter sur rampe chauffante 2
simmerstat 10. Au bout de 2h 1/2 environ I attaque doit &tre terminde (li-
quide d"attaque treés clair), il eat recommandé d' agiter de temps en temos
les matras pour décoller les particules de natiéere organique pouvant rester
sur les parois. Laisser refroidir environ 20 minutes puis ajuster & volune,
en rincant le pantin,avec de l'eau distillée, honmogénéiser en bouchant I|e

matras avec un bouchon en caoutchouc.

3,2- Dosage de I"azote

- UWiliser |le manifald au dichloroisocyanurate de sodium pour dosans
de |'azote (cf. annexe 1-2) avec lg tube de pompage:.E3.I1 sera possible
d'utiliser la cuve de 1,5 cm de trajet optique.

~ Gamme étalon: Ele est préparde en milieu H2 S04 a 4% dans des fioles
jaugées de 100 m et conprend les points suivants

| | !

L ! ‘ ! !
[ Témoin N° | 3 1 1 2 | 3 | 4 : 5 . 6,‘
L o4 ] ! ! ! ! ! !
'ml Hp S04 RP ! ! 4 ! 4 | 4 ! 4 ! 4 ! 4 !
! | ! ! | . ! |
1 L ! ! ! ! ' ! ] l

flasodsstiogmetaloy 0o ¢ 1 12 4 1 6 1 8 ! 10 !
! ! ] ! ! !
! ! | ! |

y Teneur en N ' 0 110 ! 20! 40 ! 60 | EO | 100 1
" solution 1 | 3 i 1 ! !
% N plante 0 . 0.5 : 1 i 2, 131, 4 5 51,
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3,3. Dosage du phosphore

-~ Utiliser 1le manifold de dosage par réduction du phosphomolybdato

d'ammonium par lI"acide ascorbique 2 80°C (cf. anmnexe [1-6) dans sa version

modifide (B), avec les réglages suivants : cuve 1,5 cm de trajet optique
F B

Expansion 2

- Gamme Qtalon: Elle est préparée en milieu H2 S04 & 4% dans des fioles
‘jaugées de 100ml et comprend |ess points suivants

1 i 1 ! ] ] |
' Temoin n° B I I T T A
! ! ! ! ! ! ] 4 ! 4 !
, Ml H2504 RP/fiole, 4 , 4 | 4 | 4 4 | '
| . | ! ] ! ! ] ! !
nl solution P 2 \ o ¢ 4 | 2 | 4 | 6 | 8 110 !
1100 ppm/fiocle | ; ' ' ! 1 !
| 1 1 1 ! ! ! !
' Teneur en P ppm | 0 i 1 ; 2, 4 ; 6 | 8 | 10
] ] ! ! ! ! ! .
% P planta , 0, 1.05 0.1,0.2 03, 04 0.5,
3,4~ Dosage des cations (K = Ca =~ Mg)
- Gamme Qtalon : préparer wun litre de solution mére complexe K-Ca-~ilg
selon les indications suivantes
H ! [
: Solution étalon : _ ;ml/fiole | [obtenue/;
| !LSOI étalon'1"||tre ! ppm ]
! p PPT ! ! !
! ! ! ! !
i K10 000 10 000, 10 700
! ! ! ! |
1 Ca 1 1 DOD! 50 . 50 |
I !
| Mg : 1 DDD, 25 | 25 :

- Préparer aussi 500 ml de solution "de fond" contenant 8% do H2504

RP et 2,67% de Na2 S0, anhydre RP.

Ay moment du dosage préparer une gamme &talon diluée en Fiole
jaugde de 50 ml et contenant 5 ml de "solution de fond”, 5 ml de solution
standard de Lanthane et x m de solution nmere K-Ca-Mg. Les concentrations
obtenues en fonction de x sont

——

| . | | ! | | | !
. N° Temoin N R R A S S A i
i ! ! ! |
‘Yaleur x en ppm l, 0 : g, 1 ° 2 =~ 3 . 4 ° 618 : 10 l
{ ! ' ! L ) J . JTTR. ! !
. | !
| ,PPm soluty 0 4 .4 , 6 , 8, 12 | 16 i 20 :
K ! ! ! ! ! ! ! ! ! ! !
/% plante | , 0,25, 0,50, 1,0, 1,50, 2,00, 3,00, 4,00, 5,00,

'I

Ippm solut] ! 0,5 l 1 1 2 3 1 4 1 6 1 8 | 10 1

0
0
o ,0,125, D 250 D 500
0

1
1 ] ! 1 1 !
, e g oTants | ; 10,750, 1,007,500 2,000,2,500,
! 'ppm solu.! 'D 25 'D 5T 1,51 2 1 3 1 4 1 5 1
! ! ! I 1 g
L M9 T Tante , © D 0631, 125!0 25030 37510,500,0,75011,000'1,250;

1 ! !
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~ Dosage proprement dit

Prélever en fioles jaugées de 25 ml, 5 m de mindgralisat de plants,
ajouter & la pipette automatique 2,5 ml de solution standard de Lanthune &t
conpl éter & volume & l'eau distillée. Doser K par émission de flamme et
fa-Mg par absorption automatique. Le milieu de dosage étant relativement

concentré en sels, il est nécessaire de rincer le capillaire dlaspiratian
32 |l'eau distillée entre deux échantillons.
La méthode a été testée sur les échantillons du C.1.1., |'accord

avec les résultats de cet organisne est bon, les coefficients de variation
des résultats sont de 1% pour N, 2% pour P et 3 a 5% pour K, Ca, Mg.
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DOSAGE DU SOUFRE TOTAL DANS LES VEGETAUX

LY
I
v

1) Principe

Les dchantillons végétaux sont minéralisés par voie séche avec pré-
traitemeht au nitrate de Magnésiumqui facilite |a minéralisation et les sul-
fates formés sont dosés par turbidimétrie manaelle du sul fate de baryum Il est
nécessaire d' effectuer |a minéralisation dans des conditions de tenpérature par-
faibement contrdlées pour éviter les pertes de Soufre par volatilisation.

2) Réactifs

- Nitrate de Magnésium (03)2lg 6 H,0) & 95%

~ HC1 R P.

~HNO3 R P. (65%Tpeae)

~ Chlorydrate d'hydroxylamine & 2%

Befds &4 10% contenant 0,5% de Tween 20 (ajouter |e Tween aprés avoir ajusté

la presque totalité de |'eau distillée de facon & éviter la formation de
nousses abondantes).

-Solution étalon de Soufre a 1000 ppm de S préparée par pesee de 5,447g/1
de Xp304 RI? séché & | ' étuve a 80°¢C,

3) Mde opératoire

Dans des capsul es en porcel aine de 50 & 60 nm de dianetre peser exac-
tement 300 ng de poudre végetale finenment broyée et séchee a 80°C, Ajouter 5 m
de solution de nitrate de Magnesiumet |11 gouttes deHNO3 RP. Couvrir par un
pl ateau et |aisser reposer au mninum4 heures ou de préférence une nuit. Le mé-
| ange prend alors un aspect |égérement pAteuwxkune teinte marron clair. Porter
sur plaque chauffante sans dépasser 180°C pendant 3 heures (utiliser |a plaque
thernostatée ), puis au four & 400-450°C jusqu'a ce que le résidu soit parfaite-
ment blanc (2 & 3 heures au mexirmm).

Humidifier le résidu gui prend parfois |'aspect d' une crofite,par quel -
ques m d'eau distillée et reprendre par 4 m de HOZX RP en évitant | es projections
Filtrer sur filtre rapide et humde en recueillant en fiole jaugée de 25 ni,

laver le résidu sur filtre & 1'cau tiede, ajuster a volune avec e |'eau distillée.
o

Prélever alors en fiole jaugée de 25 mx N nl de fiItrat?ﬁ% 1, 2, 3, 4
et 5 n d'une solution étalon de Sa 40 ¥ /ec de S. *

Ajouter 2 m1 de chlorydrate d'aydroxylamine et de |'eau distillée jus-
qu'a un volume voisin de 20 m.

) Mettre en route |e spectrophotometre Jean et constant ()\:{ 4200 ﬁ),
regler le zero €lectrique et le zéro optique & travers |'eau distillée en cuve
de 2 cm de trajet optique. Régler la vis d'étalement au mnimm

Préparer sur agitateur magnétique tournant, dans un bécher de 150 m
100 m1 de solution de BaCl, et ajouter 1l de solution etalon de S a 1000 T/ce

Ajouter alors de 3 mnutes en 3 mnutes exactement, en utilisant un
chronométre 2 m de solution de BaCL, en agitation continue, conpléter  mlume
avec de |'eau distillée et agiter 2 3 fors energiquenent.

Au bgut de 6 minutes (2 échantillons de -déealage) exactenent colori-
métrer & 4200 A en cuve de 2 cm. I1 est nécessaire de disposer de 2 opérateurs
travai |l | ant enéguipe |e prenier ajoutant BaCl, et |e second ajustant les fiole
E(())ut en donnant |e “top" de dosage & eelui: qui fait les mesures au Jean et

nstant.




4)_Caleuls
Si K = prise d'essai en ml pour le dosage (M= 1, 2, 3%,50u 10 ml) générale-
ment2 m
P = correspondance enX/Fiole de S pour 1'échantillon, lue sur la courbe
étal on
. " gy
oh a: ! #o S plante = 12_PN !

| A - nomre W B e —
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DOSAGE DU BORE DANS LES VEGETAUX

Principe

~ La poudre vegétale est mnéralisee par incinération & 500°C, |e Bore
sol ubilisé en mlieu acide acétique et dosé par colorimétrie automatique de
conpl exe  Bore-Azonéthine H

2- Réactifs
- Acide acétique & 5% (50 m. de CH3COOH RP/litre)
- Solution étalon de B 4 1000 ppm de B preparée par pesée de 5,722 g d' acide

borique RP géché a |'€tuve au moins 2 heures 4 80°C dans |'eau distillee.
A conserver en flacon plastique au réfrigérateur

3~ libde opératoire

Dans des capsules en silice ou en platine munies d' un couvercle peser
1Q d'échantillon a analyser préal abl enent séché 3 80°C. Porter au four & moufle
4 250°C pendant 2 heures nonter progressivenent |a tenpérature jusqu'a 500°C et
maintenir 3 heures & cette tenpérature gu'il ne faut pas dépasser pour éviter |es
vol atilisations.

Pendant la mnéralisation rassenbler des petits godets (de préférence
en plastique et des petits enbtonnoirs parfaitenent propres et secs. Aprés mné-.
ralisation reprendre le résidu par 3 ou 5 m au maxi num d' aci de acétique a 5%;
triturer 4 |'aide d'une baguette puis filtrer sur filtre rapide pro-pre et sec de
tres petit diametre, en lavant le tube de réception et |'entonnoir par quel ques
gouttes du filtra, Boucher hermétiquement les godets (boucher au parafilm et
conserver en vue du dosage par colorimétrie automatique (Cf.emmnexe I -
conpte tenu des risques d%évaporatien avee | € tenps. doser dans les 2 jours sui-

vant |'extraction

4~ Caleuls
Ganme étalon de dosage: & partir de la solution de B 4 1000 ppm prépar er
une solution & 100 ppm par dilution: : T T P

Dans une série de fioles de 100 m reprendre | es quantités suivantes

-! T I

{ 1

' ]
. Ténoi n_nunéro ., ™, T j T . M . T4 g 5 . 16 i
| T . . . - i .
: ; ! ! z ! ! ! i
‘,Qt B 100 ppn/ficle , ©. 1 ;2 4 ; 6 , 8 ; 10
} T i ] ! ! | - '
| ppm B Aans la fiole; O ot 2 4, 6, 8 : 10 !,
! v Taal ! i ! = ! ! !
L L K L L N R I L S S L
| R i | \ f
plante {56 o 0 5 D10 | 20 30 | 40 [ 50 |
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DOSAGE DES CHLORURES DANS LES VEGETAUX

1= Principe

Los chlorurgs sont extraits par agitation de la poudre végétale
on milieu nitrigue et dosdés par colorimétrie automatique au Thyocianata mer-
curique.

?2- Réactifs

- Acide nitrique environ 0,1N: 7,7 ml de HNO3z RP & 65% par litre de solu
tion.

3~ Mode opératoire

peser 500 mg de poudre végétale séchée a 80°C dans un flacon bou-
che hermétiquement, ajouter 50 ml d-"acide nitrique environB,1N et environ
100 ng de charbon actif. Agiter une heure environ puis filtrer sur filtre
lent sec en recueillant en récipient propre et sec et en rejetant les pre-
mers millilitres du filtrat.

Conserver en vue de la colorimétrie automatique au Thyocianate
mercurique (CF. Annexe 1-7).

= Gamme dtalon

A partir d une solution mére de C1™ & 1 g/l (1,6450 o/l Nacl sdché
4 1lt'étuve a 80°C) préparer les solutions suivantes en fiole jaugée de 100ml,
ajouter 0,7 m de HNO; RP/fiple et conpléter & volume avec de I%eau distillée.

! .

. Temoin ne . T0 T lo72 073 Lo bors boge 1o

! [ ! ! | ! | tl ! !
LQ,C £1” & 100 ! | ! ! ! ! ! |
! . ! 0 ! 2 | 5 v 10 !t 20 1 30 1 40 ! 50!
;Ppm/f‘lole en ml, . | | | | | | | |
Ippm C17 dans lal ! ! ! ! ! ! !

| fiole | ] | 25 | 50 | 100 : 200 | 300 | 400 | 500 ,
I, - ! ! ] ! ! ! ! ! !
!/; c1 plante 0 D,ZJl 0,5 , 1 , 2 , 3 , 4 | 5

Uiliser dans ce cas les tubes de pompage 0. jaune pour l!'échantil-
lon. Si l'on a affaire & ges dchantillons moins riches en C1~ utiliser le
tube de pompage rouge et préparer des points &talons suppl énentaires 75/100
gt 150 ppm de CI-. Limiter alors la gammu. au point 200 ppm de Cl-.




