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ANALYSE DES S0LS

L'échantillon de sol qui va 8tre soumis & l'analyse a déja
subi une préparation & savoir @

-~ séchage & 1l'air libre;
- temisage et pesée des éléments grossiers de § > 2 m/n
Les analyses qui vont suivre se font donc sur la fraction

du sol dont les particules sont < 2 m/m. Chaque échantillon sera par—
faitement homogéneisé avant chaque prise dlessai.

A
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11 — ANALYSE CRANULOMETRIQUE

111 — ELEMENTS GROSSIERS :

T1ﬁ1 — TAMISAGE DES SABLES GROSSIERS.

Se fait aux 5 tamis & maille de 1 m/m

- Peser 100 g de sol 3 la-Mettler (type X 7 T — portée 800 g)

- Les placer sur tamis de 0,05 ﬁt laver sous jet du robinet en
remuant avec un pinceau jusqu'ls ce que l'eau qui s'écoule soit
claire. .

—. Transvaser le refus dans une assiette alu.

~ Porter & 1'étuve & 105° jusqu'ad séchage.

— Placer. ce 20l sec sur les 5 tamis emboltés et secouer & la
main si l'échantillon est peu sableux ou mécaniguemcnt au
‘Planchister (ROTEX) si trgs sableux.

— Peser -le refus.de chaque tamis.

- Ge gui donne lé sable %-pOur chaque fraction,

— Ces 5 pourcentages serviront & marquer les 5 premiers points
‘de la courbe granulométrique aux 5 diamétres de grains cor—
respondants dans le cas d'utilisation de la méthode Bouyoucos

pour laquelle les résultats sont exprimés par une courbe cu-
mulative,

1112 ~ DETERMINATION DmS SABLES GROSSIERS SUR LA MEIME PRISE
D’ SSAT . QU“ LES ELEMEN”S FINS. '

Aprés décantation des éléments fins de la suspension,
les sables restent au fond de 1'eprouvette et peuvent 8tre sé-
parés et pcsés (v01r plus’ loin).

112 ~ BLEMENTS FINS

1) pipette d@iRQbinéBn
2 méthodes ’
( 2) densimétrique : Bouyoucos



Nous décrivons la méthode Bouyoucos qu01que tendant de plus en
plus & 1'abandonncr pour la méthode plpette,

Nous n'utiliserons le Bouyoucos que dans le cas particulicr de
sols trés argileux et ne renfermant que O & 5 % d'éléments grossiers.

De nombreux c¢ssals comparatifs Bouyoucos - Plpette ‘de Roblnson
nous permettent de constater que la méthode Plpette donne des résul-
tats s'accordant avec la texture observée sur le terrain alors que la
méthode Bouyoucos semble donner une appreolatlon trep forte de 1llargi-
le (10 % en moyenne), les pourcentages de limon concordant.

1121 - PIPETTE DE ROBINSON

a) Mise en suspension

- = Peser 20 g de sol..
:A_Les placer dang becher de 400 ‘CCa formp haube.
- Attagquer par 5 cCe H202 (110 7. ) »
~.Humecter par -quelques -cmd dléau ordinaire. -
— Remuer. s R T BRI

" —~ Rajouter eau ordinaire jusqu'd volume total de 200 cc.
environ (on peut réduire ce volume &.50 ou 100 cc.
mais il faut veiller & re pas aller & sec).

- Porter & 1'ébullition au B.S. pendant 3 heurcs (sur=—

veiller effervescence et mousse au départ pour empé—

... 7 cher de déborder). Les matidres organiques sont ainsi
détruites.

— Prehdre soin ‘de, rincer les bords du bécher d'un Jjet de
pissette (eau ordinaire) dés la cessation du chauffage.

~ Laisser décanter.

— Jeter le liquidse surnageant clair.

F'Falru passer Egmaﬁi-iaéte sur flltre plat ¢t sur en-
tonnoir de 100 cec., de ¢ & l'aide d'une pissettc remplie
d'eau orsinaire.

-~ Aprés. ecoulement de cette eau rempllr une fois l'enton-
noir avec KC1 N/10 (7,5 g/1).

-~ Puis un lavage & l'eau ordinaire.

—~ Décoller la terre du filtre en ouvrant le filtre sur
une coupelle creuse en aluminium -(@-200°m/m) ot en
s'aidant d'un pinceau souple et d'une pissettc remplie
dl'cau. Détruire les agrégats dans l'eau & llaide du
pinceau, bilen rincer l¢ filtre, le presser,



-~ Transvaser terre + eau dans éprouvette graduée de
1,000,

~ Te mas compléter -& 1.0C0

— Ajouter le dispersant

( 40 cc d'héxamétaphosphate de soude (& 50 g/l)
( (préparé & chaud) + 2 cc. d'NHAOH

Lt'adjonction A'NH40H permet d'atteindre un pH cn
général voisin-de 10, pH pour leguel les suspensions
sont parfaitement stables et & l'abri de toute pos-
5ibilité de floculation (en l'absence de Eypse).

- Cotte préparation y compris la mise en éprouvetic et
1'addition de dispersant se fait la veille du jour ou
llon fait la mesure proproment dite.

- Le lendemain on complétera & 1.000 avec de llecu or-
dinaire (préparée la veille dans un ballon de 10 1.
par exemple pour &tre & la température ambiante).

- Procéder par séries de 10,

— Préparer une 1l1éme éprouvette contenant s

40 cc.héxamétaphosﬁhafe
2 cc NEAOH
Bau ordinsire Q.S. & 1.000 cc.

BEMARQUE

Si présence de gypse dans 1'échantillon la gsugpansion
flocule, Dans ce cab 3

—~ giphonner le liguide clair — Transvaser la terrc dans
" bécher de 400 : N

~ ajouter 5 g dloxalate dlammonitm + eau.

— ébullition au B.S. 1 h.

— refroidir - Mettre en éprouvette.

— digpersant. '

Si nouvelle Ffloculation recommencer cette opération.

b) Mesure proprement dite

Se fait & la pipette de Robinson (20 ou 30 ml) montée
" gur un suppordt. . '

—~ 1er préldvement s limon + argile + dispersant
(¢ 0,02 m/m).

( & 10 cm de profondeur.
( intervalle de temps.variant avec la températurs.

coi/vee



Prendre la température et se reporter éu tableau page
10 pour voir le temps auquel il faudra faire le prélé-—
vement, ' '

soit une tempédrature de 15° — Temps de chute = 527",

Agiter la suspension avec un agitateur & main, Mettre
en marche un chronométre. Abttendre 527",

Placer 1'éprouvette sous la pipette. Faire descendre
la pipette au niveau du liguide dans 1'éprouvette,

Au bout de 5127" plonger la pipette sur une profondeur
de 10 cm., lisible sur régle graduée fixée au support
de la pipette.

Aspirer la suspension jusqu'd remplissage de la pipet-
te (20 ou 30 ml). '

La vider dans une capsule tarée en aluminium de poids

(7).

Bvaporer & sec & l'étuve.

Refroidir. Peser (& la Mettler type B S5 portée 200 g)
poids sec = (8)

(8) = (T) = aifférence I (limon + argile
+ dispersant).

Faire aussi un prélévement du méme volume dc disper—
sant en solution dans 1.000 d'eau.

(8) = (T) = aifférence III

2éme prélévement ¢ argile + dispersant (¢ = 0,002 m/m)o

aprés 6 hoy, 7 he ou 8 h.

profondeur variant avec la températurc.

Se reporter au tableau page 10 pour connaitre la pro-
fondeur en fonction de la température.

Faire le prélévement. Evaporer dans capsule tarée,

Refroidir. Peser.
(8) - (T) = différence IT (argile + digpersant).

Les résultats peuvent 8tre notés comme suit 3
b

nuu/ool



Excmple

— o

!

!

) & Ie poids sec
)

8 la tare

-

Différence I ~ différence IT = différence A

Différence II -~ différence IIIL différence B

il
It

Limen % = différence A =x 166
Argile % = différence B x 166

et dans ll'exemple précédent en suppusant un volume
pipette Robinson de 30 ml g

1,000 100
Limon % = 0,114 x ~—=n—x —= = 19 %
? ; 30 204
= 166

Argile % = 0,179 x 166 = 30 %

: -1
Limon + ergile + dispersant] Argile + dispersant ! Bau + dispersant B
1 ! ! - !
! ! ! -1
! .Diffé—~  Diffé- 1} Diffé-~ Diffé- ! Différence 1
! rence I rence (A)l rence 1T rence (B 11T -l
! ! , 1 1
! ! - ! 1
I 1 (8) 9,068 0.356 1 12 (8) 9.035 0.242 | 13 (8) 8.831 1
! 1S oL ! ' -1
! (T) 8.712 0,242 ! (T) 8.793 0,063 | (1) 8,768 'l
1 ! ‘ ! 4
! ! ! !
l 0.356 0.114 ! 0.242 - 0,179 ! 0,063 !
! I ! 1

o 1 = 12 - 13 sont les numéros des capsules.

limon

argile

de

Aprés avoir fait ces 2 prélévements d'éléments fins on
peut décanter ces éléments fins pour obtenir dos éléments

grossiers.

~ lére décantation des éléments fins.

~ Caloculer le temps de chutc limon + argile + dispersant
pour unec profondeur de 30 cm (hauteur moycnne do la
suspension dans 1'éprouvette) et pour la température

mesuréc.

~ Autrcement dit ce temps scra 3 fois celuil quil est porté
sur le tableau page 10 dans la colonne : particules de

0,02 m/m de ¢,

000/000



- La manipulation est la szuivante ¢

Agiter avec agitateur & main -
Mattre chrono en route e
Sl tempuraturo 200, tcnps de chute sera 3

Dono attendre 14‘24" et decanter.

Les décantations pouvont ge faire a 15" d'lntﬂrvalle ;
. entre chaque echantlllon. : o

- 2eme dccantatlon des elumonts flns.

Rajouter 10 éc héxamétaphosphate. : B . o

- Oompletcr 4 T.000 3 l'ouu ordlnalro. N .
-Mesurer la température (qul cst generaloment dlffeu
rente de la premidre). ‘

~ Calculer le temps de chute sur 30 cm (soit trois fois
1e tomps de chute llmon + arglle)

1

Agltor (agltateur & maln)
- Mettre chrono cn marche.

"= Attcendre lo-temps calculé et décanter le ligquide
claixr. :

~ Faire passer lec sol qui reste au fond de l!éprouvette
(sable) dans. une assiette & sable.

- Sécher & l'étuve. Pescr. Cc péids est le poids total
des sablcs sur cettec fractlon de 20 g de sol.

- Sa:blb P

Laver ces elenonts gTOSulOTS totaux sur le tamis de
0 Q§M§ous_1gugpi du robinet.

Faire passer le refus du tamis de 0,05 sur unc assict-
te alu. Sécher & 1'étuve.

Peser en fractionnant aux différents tamis suivant la
demande § 2 de 5 tamise’

2 tamis = peser le refus du tamis de 0,2 1m,
. . PulS n 1" o no .n N de 0705 M,

La dlffprence entre 10 p01ds toeal de sablc et cette
" somme est la fractlon "sablo trés fin" comprizc entre
20 _u'et 50 m.. . -

~s

oto/‘.l
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Nomogramme pour
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Apres avoir détermine Mz pour
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5 tamis = ‘peser lec refus des tanmis de mm

0,05 1

La fraction 20)u ~ 50 n cst obtenuc de;lé'ﬁémc ma— .

) N nlero . : i .. S ... Tar A e st eemne e et aee e - e
——- 3 R e, G
_ On obtient ainsi-les dlfferuntes fractlons .
= f L e e

) . .A’I.gj_le --.é-'_ﬂ‘"e'-ﬂ‘a.;hélﬂ;OO‘D\.GOODWO‘DVDOHGQ! Qﬂ

\"v " e 1;* LlI*lOl’l uaeo.-oeooceou-beenanooal'b 2 ’a"'zo_ju.
:H“ Lo Loyl 'é(_"- i Sable 'tI‘eS fln naout{uoama-dnoa..zoﬂéso

j_____ ».':.... f.-- Sa,blO fln n-aoaouooooaoal..loo. 50 100 K 200}‘1 . .
, . : Sable gross1er;.....,.o... ZOO)u ~500 = 1000 — 2OOOJuMm“.

!

La sommc de tous 1bS pourcentages obtenuu a01t S0 Tap—

) procher le plus posuiblo de 100,
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TABIEAU. SERVANT AU PRELEVEMENT DES PARTICULES DE 0,02 et de 0,002 m/m de ¢

! R 3 S

t 7t Particules de ! Particules de 0,002 m/m de @

! Tres { 0,02 n/m de ¢ ! - o

! ! Tomps de chute. ! Temps de chute. !- Profondeur de décantation ou de
! ! pour T0 cm I pour 10 em ! _prélévement en cm aprés

! en © 1 - ! I - .

! I on min. et secs {'en h. et min. ! - 8h.- I 7Th ! 6h 5h
1100 1. 6vgn 1 10°h, 23"'15:;7;7f§ﬁ ! 6,7om! 5,8 om! 4,8 cm
! . 1 3 ’ !_‘ 0 ‘O B 799 1 9'9 !' 599 1 4—,9
tof2. 1 554 %y 9 49 1 T,10 - 17,0 1 6,11 5,1
- :

SRR 5 44 Fooo 34 L8B4 LT3y 63 52
114 5 35 ! 9 19 1 8,6 1 7,5 1 6,4 1 5,4
! ! ! i !

b5 5 2 9 o5 lg8 L T,T | 66 | 55
116 1 5 19 I 8 51 1 9,0 17,9 16,8 I 5,6
! ! ! ! 1o, !

Lo ] 5 10 b8 37 93y 81 T0 | 5,8
118 i 5 03 ! 8 24 1 95 1 8,3 1 7,2 1L 5,9
1 ! ! ! i ! !
SRR 455 ; 8 12, 9,8 8,6 , T,3 | 6
1 20 1 4 48 ! 8 00 ! 10,0 ! 8,8 ! 7,5 i 6,2
1 1

Dot 4 41 ; 748 Loz L9001 4T | 64
122 4 34 1 7 37 110,5 ! 9,2 1 1,9 1 6,6
1 ! ! z ! 1 !
;23 4 28 g 7T 26 L 10,8 9,407 8y ; 6,7
124 1 4 22 ! 7 16 1 11,0 19,7 18,3 I6,9
! 1

L5 415 b s 1,3 oo Lt oss 1,0
1 .26 1 4 10 ! 6 56 1 11,5 1 10,1 18,7 1 7,2
! ! ! ! ! ! !

: 27 ' 4 04 ! 6 47 - ! 11,8 : 1043 : 8,9 . Ts+4
1 28 3 59 ! 6 38 1o12,1 1 10,6 19,1 i 7,5
1 i 1

29 3 54 L6 29 lazz o o9 | T
I 30 ¢ 3 48 ! 6 21 1 12,6 1 11,0 19,5 P 749
! ! ! ! ! ! !

“O-_l—l—q—-‘.—-.—.n—nu-‘-—n—.-od-‘-—.—o—v—-ﬂ.—‘.‘-‘n—.ﬂc—ol—l—am-n“-ﬂl—-‘mrl—.—.l—.—.p—_c-‘o—'

1122 — METHODE BOUYOUCOS

a) étalonnage du densimétre

b) mise en suspension

¢) mesure proprement dite

d) résultats obtenus

¢) expression des résultats

cos/ee



a) Etalonnage du densimétre ot des éprouvettes

Dl'aprés la Fformule
1. v
ou HR ¢ est la hauteur en-om pour les différentes den—
sités de 995 & 1.030,.
- Hy -5 est la hauteur de la tige .du .densimetre pour la-n

division oon31dercoq :

la hauteur du corps du dun31netro.

oo, o0 °

"1¢ volume du corps du dcn51metr (obtﬂnu en
plongeant lc corps .du densimétre dans unec eprou—
vette graduée remplie d'le au).

S 3 1la surfacu de 1'éprouvette ( = ﬁ[ﬁZ).

On obtlondra donc HR pour 995, Hp pour 1 OOO Hp pour

1 :005, etc...5 Hy étant le facteur varlablo et

1

5] (b - E) le faotuur constant.

Les valeurs trouvées seront portées sur la ligne Ry du
NOMO gramme . . .

b) Mise en suspension

" Be reporter & la mise ¢cn suspension décrite dans la
méthode pipette qui. est idontique dans les 2 cas,.

c) Mesure proprement dite

Se fait au densimétre Bouyoucos.,

- Aligner les éprouvettes complétées a 1.000 (ume série
de 10 en général).” : -

— Prondre la températurcs la moter.
— Agiter la premiére suspenSion avec un agitatour 3 maino

- h.ttrp an nmrchb un ohronometre dés 1l'arrét de llagi-
:tation.

~ . Introduire doucement le densimdtre dans la suspension
~afin de ne pas perturber la chute des particulcs et
lirc les densités aux différents intervalles dc temps

.4-1. - 8’ “"15’ —30’ - 1h. — 2ho - 3hu - 4h; - 5ho [N
enoos 24h.

- Apres la 1boture des 15’ on agltb la deuxiéme suspen—
sion et on comméncé les loctures.
: . . _ ‘ . )
—  Chagque échantillon s& commence donc &7 dth, d'in-
tervalle du précédent.
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d) Résultats obtcnus !

Excmple :

ire de

Intervalle ‘Températurc

! !

1 ! ! !
! ! ! Densité lue ! Donsité |Diamétre des | % des
3part ! ! 3 .1 corrigée lgrains en m/m! 6léments
! ' o ! . ! ! i
h30 1 4! ! 190 1 1.011 ! ! 1
! e ! C 1 _ ! ! !
L 81 ! ! 1.010,5 ! ! i
! ' ! B ! ! H
! 151 - ! 1 1.010 1 ! I
[ ' ! ! ! ! f
130! ! ! ! ! H
! ' ! 1 1 ! !

I

Les densités lucs sont corrigées & cause do ll'influen—
ce du dispersant utilisé.

Dans notre cas particulier on diminuera chaque densité
lue d'1 unité pour obtenir la densité corrigée.
Les chiffres obtonus permettent de calculer d'unc part

- Les diamdtres des particules portés en abscisse
sur la courbes

d'autre part :

—~.Le pourcentage des &léments portés en ordonnée
(graduation de 0 & 100 de bas en haut).

Calcul du diamétre des particules

Se servir du nomoégramme ¢t suivre la clef s

~ Marquer 1 : poids spécifiquc moyen = 2,65

2 : marguer 3
~ Joindre 4 & 5 3 marquer 6

ol

- Joindre 1

juld

Joindre 6 3 3 3 mnoter le résultat 7 = diametre

“en m/me.

Répéter cela pour chaque valcur de la densité corrigée.

"Calcul du pourcentage des éléments

Donné par la fcrmule 3

. ] . 100
N%'=- Sa— X Wi (R+'m)

dans laquelle :

S = poids spécifique de 1l'échantillon
(2,65 en moyennc

Wo = poids total de 1'échantillén (20 g).

!
,
220/ g sa
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{r —1) 103,

ou r = lecture dc la densité.
m = correction de tompérature calculée sur llabaque

"situé & droite du nomogramme .

(valeurs > O pour les températures > 200)

(valeurs € O pour les tempdratures £ 209)

Ces pourcentages se calculent une fois pour toutes
pour chacune des densités aux différentes tenmpératu-
res,
De 1,013 & 1,000 pour 15°, 16°, 17°,

1.012,5 & 1.000 pour 189, 19°, 20°,

1,012 & 999,5 pour 21°, 22°, 239,

1.011,5 & 999 pour 24°, 25°, 26°,

1.010,5 a 998 pour 29°, 289,

1.010 & 997,5 pour 29°, 30°¢, 31°, 32°,

Hxpression des résultats

Sous forme de courbes cumulatives traoées sur un pa-~
pier semi-logarithmique,

~ Les diamétres des particules sont lus de droite &
gauche de 2 u & 2.000}u.

~ Les pourcentages des éléments sont lus de bas en
haut de O & 100.

Construction de la courbe

En abscisse & & 2 m/m de ¢ marquer le point O

31 m/m " " le 1er chiffre
du tamisage de sable grossier

4 0,5 m/m de @ marquer le 28me chiffre
gui s'ajoute au premier :

4 0,2 m/m de ¢ marquer le 32mc chiffre
qui s'ajoute aux 2 lers

4 0,1 m/m de ¢ marquer le 4&mc chiffre
qui s'ajoute aux 3 lers

-~

& 0,05 m/m de ¢ marquer le Sémc chiffre
-qui s'ajoute aux 4 lers,

Pour ces 5 points leg pourcentages se lisent de haut
cn bas sur ll'axe des ordonnées. Puis en fonction des
¢ et des pourcentages calculés marguer les autres
points de la courbe. Joindre les différents points,

Locture de la courbe

il

% dlargile

% de limon = n "3 0,02 =~ argile

cei/ooe

chiffre lu & 0,002



.chiffre lu & 0,2 — limon +
argile

i

o - % de sable fin

"% de seble grossier = 100 - (sable fin + limon +
' : : : argile).

cvefees
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12 — HUMIDITE

— Tarer une capsule en alunminium avec couvercle f“"‘;§ poids (T).

- Mettre un poids indéterminé de terre humide, Pesef;—~;;§> poids (H).
- Porter la capsule ouvertp a l’etuve a 105° pendant 24 heures.

= Lag sortlr, Bouchers Refr01d1i au desélcateur. Peser ————> poids (S).
~ Remettre la capsule débouchée 2 heures & 1'étuve. |

- Réfroidif. Péser; |

— Opération terminée 31 1a 2&me pesée ne dlfferu pas de la Tére de
plus de 10- mg. -

R Slnon Iemettre & 1'étuve jusgu‘é.poids‘éonstantn

Exemple s

! St 3 ] R
! N° capsule ! Poids I, Différence ! Humidité % !
! i ! ! 1
! ! D 1 _ ! !
-1 1 ! (H) - 27.441 - 1 1.010 ! 5,8 !
! 1 1 . ! !
! 1 (8) = 26.431 1 17,507 1 !
I . _. ] - ! !
! -1 (T) - 8.924 ! ! !
1. P ! ! !

sec/ e
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13 — |AGREGATS (Méthode HaNIN)™

131 — PRINCIPE DE LA METHODE ;

1371 = DETERMINATION D L'INDICE DE STABILITE DE LA STRUCTU-
B - Ig —

a) L'un des facteurs dc cet indice. est le. pourccntage
dlagrégats compris entre O 2 et 2 mm sta blOo a
1'eauo " - T

Un prétraitement & l'alcool a en général un effet
protecteur sur la structure. Un prétraitement au
benzéne a, au contraire, un effet scnsibilisateur
sauf sur les terres riches cn matiére organiquec.

On détérminera donc le taux d'agrégats stables s
al) saris prétraitement (témoin)
b?!) aprés un prétraitoment & 1'alcool

c') aprés un prétraitoment  au benzdne - -

Le pourcentage d'agrégats stables sera la moyen—
ne arithmétigue des 3 ohiffres obtenus., )

b) Le seccond facteusr de 1'Indige Ig est 1'aptitude dﬂ
la terre étudiée -3 se dlsporserg On détermincra donc
"la fraction (argile + limon) "(plus représontative
que la fraction argile) dans les 3 cas.

On se placera dans les conditions les plus défavora-
bles en prenant le chiffre maximum pour cetic frac-
tion. (Ce chiffre est en général celui obtenu avec
le témoin, ou, le plus souvent, avec le prétraite—
ment au benzéne - mais il importe de faire lcs 3 dé-
terminations ).

¢) La fraction Sable grossicr jouant un réle important
dans le taux d'agrégats stables obtonus, il importe
d'en tenir compte, d'oll la formule permettant dec
calculer Ig

(A + L) maximum

Is =

Moyennc agrégats grossiers - 0,9 S.G,

 (+) Méthode mise au point par M. HENIN au C.N.R.i. ( Versaillocs ),
utilisée par G. MONNIER pour l'etudo des sols de France (Cf. Ann.
Agro. 1955, W°4)

ooo/toa
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Agiter en 20 retournements successifs de 1llerlen.
(Cette opération doit &tre 1dent1que avec tous les
échantillons).

Faire passer le contenu de l'erlen sur un tamis Modéle
24 NF XII - 501 de 0,2 mm (¢ 10 ‘cn) lui-méme dans une
capsule de porcelalne de 1 litre a fond pla t Bien rin-
cer 1'erlen.

Tepoter 5 ou 6 fois le tamis. contre le fond ‘de la cap—
sulé pour éliminer les bulles d'alr qul se sont formées
sous le tamis.

Tamiser. — Le tamisage est 1'opération la plus délicate.
Le niveau d'eau dans la capsule doit se trouver & peu
prés 4 1 cm en dessous du bord supérieur du tamis. Im-
primer au tamis, maintenu & plsine main, un mouvement .
de rotation alternatif dont 1'amplitude sera spproxima~—
tivement de 120°, Dans un sens le tamis doit monter, 1a
toile affleurant alors la surface de l'eau, dans 1l'au=-
tre, il descend pour”toucher finalement le fond de la
capsule. (Ia résultante est donc, en theorle, un mou-
vement hélicoidal, agsez vigoureux pour qu'on cntende
crisser le sable sur la toile du tamis. Faire 20 allers

‘et retours de tamis. Celtte opération demande unc cer—

taine adaptation pour Stre exécutée correctcment et de

fagon identique sur tous les échantillons,

Conserver le contenu de¢ la grande capsule (pour la dé~
termination de (4 + L) —~ (voir plus loin).

RBetirer le tamis, le retourner sur une capsule cn por-
celaine e 500 cc et par un jet de pissette tangent a
la t011e, faire passer les agregats restés sur la toi-

le dans la capsule. Bien rincer le tamis.

Décanter le llqulde de la capsule de 500 dans la grande
capsule de porcelaine,

Dlun jet de pissette, Taire paséer lés agrégats dans
une petite capsule de porcelaine de 75 cm dec ¢.

Décanter le liquide de cette petite capsule dans la
grande capsule. Sécher les agrégats & 1'étuve a 1059,

- Aprés dessication, laisser refroidir & l'air.

Peser.
Memes operatlons sur les oechers 2 et 3.

Les p01ds obtenus. multlplles par 10, donnent lc p
d'agrégats stables & l'cau, aprés pretraltomont a
1'alcool et aprés prétraitement au benzéne.

Remarque s Il peut &tre intéressant de comparcr les 3
chiffres obtenus pour l'eau, l'alcool et le benzéne.
(Par exemple, un chiffre nettement plus faible pour le
prétraitement au benzene traduit la pauvreté en matié-
re organigue). : y

o ae [
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Effedtuer'la'moyenné'des:B'qhiffres obtenus.,

[

Remarqgue s

- Prathupment operer par séries de 10 échantillons.

— PFaire.3} pesées pour chaque échantillon.
S'occuper ‘d'abord du traitement & l'eau,
Au temps O remplir dleau 1‘echant1110n n° 1

1

i

aprés 5! 1 1t h ne 2
3] 10 ? 1 o 1 . ] l’lo 3
) CtCeue_
- Au bout de 30' 3 :
. on remplit d'eau le n° 7
et on commence le tamissage du 1
- A 35! H /

rempllssago du 8 et tamisage du 2

. ‘ . etCaue

-~ Au bout de 45! 3.
remplir dl'eau le n° 10
et en m8me temps mettre 10 co dlalcool
dans le n® 1
‘et tamisage de 1'échantillon sulvant.
- A 50! ' 3 '
"mettre 10 ce d'alcool dans le n° 2 et -
compléter lc n°® 1 en cau
etCass

=~ Idem pour lc benzdne

10 cc dans chaque échantillon 2 5’ d'lnter—
valle et compléter en cau aprés 5l

DETERMINATION DE (A + L) MAXIMUM

Récupérer le contenu de la grande capsule de pox Cplalne,
la faire passur en allonge de- 1 litre., Complétor & un '
litre.

Déterminer le taux (A + L) sans dispersant & la pipetto
dc Robinson. Agiter éncrgiquement avec un agltatour &
main po ndant 20 SGGOndCDo

Dos trois chiffres oBtenus pour (A + L) on nc doit ro~-
tonir que 1lc chiffre lc¢ plus élevé. Pratiquemont co chif~—
frc correspondant au traitcment au benzénc on nc déter—
mine la valeur (A + L) que sur 1'échantillon traité au
benzéne.

(A + L) maximum %

Is = Mbyennc dcs agrégats % = (0,9) S.G. %

(S.G. - % sables grossicrs donné par 1'analysc mécaniquc
' ‘normale de la terrc ou sables grossiors obtonus
sur lo tamis doc 2 mm aprés destruction dos agré-
© gats par l'cau dircctement (en 1'sbsoncc de ma—
tidére organiquec) ou bien par Ho02 & chaud puis
" par l'cau (si los sols contiennent do la matidre
"organlquo))

’

Y



-0~ _/l/lODE OPERATOIRE POUR LA DETERMINATION EN SERIE DE 10 TESTS D!'INSTABILITE STRUCTURALE -o-
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Traitement a lleau Traitement a l'alcool Traitement au benzéne
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E : Remplir le becher d'eau distillée.

A s Verger 10 ml d'alcool.

B : Verser 10 ml de benzéne.

T : Agiter 1l'échantillon dans un erlenmeyer et tamiser dans lleau .
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(Le facteur 0,9 est choisi pour tenir compté des . va-
riations possibles dans le taux d'éléments.grogsieérs
.des sols pauvres_en sables),

En conséquence, plus le sol étudié est stable, ‘plus
1'indice Ig sera faiblc, '

1312 = DETERMINATION DE.LA PERMEABILITE

- log. 10 K 3

Céite détermination faite cen 1aboratoiré, a pour-but de
calculer le coeff. K de la loi de Darcy :

Q = lg;é;iz;—ﬁ- dtol K = EL%.
Q@ = débit
"h = charge
P _surface o
1 i; hauteur de 1la colonne'de terre.

~ La terre est soumise & une charge d'eau constante, dans

un tube calibré et 1'on mesure-la guantité dlcau qui la
traverse pendant une hsurc (Q). On connait hey s 0t 1 -
d'ol la valeur de K (pente motrice, en c¢m/heurc). -

1313 ~ REPRESLNTATION DES RESULTATS

On constate unc corrélation entre les valeurs obtcnucs
pour Iget K. Pour des raisons_ de.commodité dans la re-
présentation graphique, on porte en abscisses lo loga~
?ithme %e (Ig x 10) et en ordonnée -le logarithme de

K x 10).° . R :

Les sols se répartissent comme il est indiqué ci-dcssous

N

=
Fd

1 _i "2 =3 log., 10 Is

Les limites indiquées ont été tracées par M. NI
dlaprés les résultats cbtenus sur des sols de Trance.
Elles n'ont qu'une valeur figurative et pourront su-
bir des nodifications.
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132. — PREPARATION DES ECHANTILLONS

~ Choisir des mottes n'ayant pas ét& abimées au contact du
piochon ou:-de 14 pelle lors-du prélévement. Lalsser séoher 3
1'air.

— Tamiser la terre sur tamis Modéle 34 NF XII - 501, 2 mm, &
trous carrés (tamis ¢ 10" cm). La terre doit &tre forcée a la
main & travers ce tamis. Tamiser fréquemment pour obitenir le
maximum d'agrégats intacts.

w

Si les mottes sont trés dures, et s'il n'est absolument pas
possible de les forcer & la main, on pourra utiliser le mor—
tier, mais & condition d'opérer avec ménagement, et de tami-
ser trés souvent. Ce procédé est viyement déconseillé,

I1 convient de tamiser au moins 500 g, de préférence, entre
500 et 800 g.

L'échantillonnage au c¢ours des pesées est trés déliocat. Eten—
dre la terre en une couche d'un centimétre d'épaisscur,; dans
un plateau (30 x 20 cm environ). Bviter de secouer le plateau,
‘ce qui entrainerait un triage de particules.

— Prélever les 10 nécessaires 3 1!'étude de Iy en a 6 prises
g - a : s

réparties sur 1é plateau, les 50 g pour 1'étude de la permé-
abilité en une dizaine de prises.

7133 ~ TECHNIQUES

1331 - DETZRMINATION DB Ig

- = Bchantillonner 3 fois 10 g de terre et les placexr dans
3 béchers de 250 cc parfaitement secs. Htaler cn couche
uniforme.,

- Verser doucement dans le ler bécher 10 cc d'alcool
éthylique, dans le second 10 cc de benzéne. Romplir le
3éme avec de 1'eau distillée ou échangée.

- 5 minutes plus tard, compléter les béchers 1 et 2 avec
de.1'szau distillée:ou échangée. Laisser reposer 25 mi-
‘nutes. '

- Une demi-heure aprés le début de 1'opération, wvider
le contenu du ler bécher dans un erlen de 750 cc par
1'intermédiaire d'un entonnoir de verre de 13 cm de

" diamétre. Rincer le bécher & la pissette en évitant

~d'envoyer le jet sur des agrégats. Toute la terre étant
passée dans l'erlen, boucher apreés ringage de l'enton-—
noir,

ceofows
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I_ peut varier entre 0,1 pour les terres dec trds.bonne
stabilité structurale (terres noires sur pouszolanes de
1'0uest Cameroun p.ex.) ¢t 300 ou plus pour des terres
a trés mauvaise structure (terres salées d'Irals peeX. ).

DATERMINATION DE K

Cette détermination exige. l'emploi de tubes pyrex de
15 om environ de hauteur ct de @ intérieur 32 rm. Ces
tubes seront fermés & la base par un morccau d!'&toffe
maintenu par un élastique., Placoer dans le fond du tube
du sable grossier ou du gravier (calibre 2 & 3 mm) sur
une hauteur de 2 cm exactcment.

Tchantillonner 50 g de terre

Placer le tube, dont le fond est garni de grdavicr, dans
un bécher de 250 cc forme haute. Mettre de l'eau dans le
bécher jusqu'ad environ 1,5 cm au-dessus du niveau du gra-—
vier.

Prélever, dans une main métallique, environ 1/5 de la pri-
se d'essai, soit 10 g. Laisser tomber cettc terre au cen-
tre du tube aussi réguliercment que possible, Les parii-
cules tombent dans l'eau contenue dans le fond du tube

et subissent ainsi un dégazage. Par 2 mouvemonts de rota—
tion sur place, égaliscr le niveau de la tcrxc.

Faire monter lentement lc niveau d'eau dans lc tube &

2 om environ au-dessus do la terre, au moycn d'une pis-
gette. Opérer avec précaution et Sviter dans lo mesure
du possible les tourbillons perturbant la colonne de
terre. Amener ensuite le niveau d'eau du béchor a la

havteur du niveau & 1'intéricur du tube. Bgaliscr le ni-
veau de la terre par 2 nouvelles rotations.

Continuer le remplissagc de la méme fagon par fraction
de 10 g environ. On doit éviter la formation d'anneaux
dans la colonne de terre entre chacune des additions.

Lorsque le remplissage est terminé, ajouter do 1llcau
dans le tube jusqu'ad 1 em du bord supérieur. Placer le
tube sur une rampe, ¢t par l'intcrmédiaire d'un siphon,
1le relier & un cristallisoir alimenté par vwn flacon de
Mariotte de fagon & conserver un niveau consbant. Régler
la position du tube pour gque le niveau se mainticnne &

14,5 cm environ au-dessus du bord inféricur du tube.

cee/nan
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- Laisser 1'équilibre s'établir pendant 5 & 710 minutes.

b

Au bout de 10 minutes, commencer & recueillir l'eau qui
s'écoule & la base du tube. Noter le temps. Mosurer la
quantité écoulée au bout d'une he.

— Mesurer la hauteur de la colounne de terre, on mcsurant
la distance "base du tube - surface de la terrce™ et en
rotranchant 2 cm {gravier au fond du tube).

Q cm3 1l cm
K (om/h) = ——————
: S cm2 h cm

Cette détermination peut &tre faite sur 6 & 10 échantil-
lons a4 la fois,

§ pout varier de §, & 400 om

1 est en général compris entre 4,4 ¢t 8,5 cm
h = 14,5

s =8 om®

K peut varier de %, a 40 cm/h

coifonn
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14 — CAPACITE DE RETENTION -

METHODE BOUYOUCOS

- Pescer 15 g de sol cnviron.

- Les placor sur creuset filtrant de porosité 1 (avee rondelle do
papicr filtro). .

Reparquc : la porosité du creuset est lc dernier chiffrc & droi~
te du nombre de plusieurs chiffres que porte le crcusct,.

— Tasser la terre par potité coups éur'la:table"

- Placer lc tout dans un bécher de 400 cc dans 1équel on a mis
de l'eau ordinairc jusqu'd affleurement & la base dc la terre.

- Quand le sol est imbibé-par capiilarité rajoutér de llcau jus-—
qu'd 2 m/m du niveau supérieur de la terre.

- Laisser en contact une nuit.

— Le lcndemain placer le creusct sur une fiole & vide & llaide
d'un joint de caoutchouc et aspirer 20' sous 25 cm de mercure
(avec systéme de flacons barbotcurs pour opérer en atmosphére
humide). Ces flacons se composent d'un premier flacon rempli

dleau réuni par un tube de verre & un 2éme flacon rcmpli de co-
ton humidc.

- Apres aspiration falru un prélévement de cette terre ot placer
dans une- capsule tarée (T).

- Pose?‘le sol humide (H).

— Sécher & 1'étuvo. |
f'Reffoidi£. Peser.‘Poids sec = (8).
- Réﬁeﬁer é.ﬂOQ. | |

-~ Ceci revient & une mesure d'humidité & partir des trois données

(H), (8), (1).
Humidité % = capacité de rétention du sol pour 1l'eau.

uapaclge8zetentlon = point de flétrissement

La capacité de rétention est & pou prés égale & la moitié de
la limite de liguiddité d'Atterberg.

coi/ves



142 - METHODE A LA CENTRIFUGLEUSE

— i

On opére avec la centrifugeuse M,S,E. Soil Centrifuges

Cette centrifugeuse est munie d'unc t8te spéeciale permettant
d'analyscr 16 échantillons & la fois. Un régulateur automatique
maintient une vitesse de 2.440 t/m1n correspondant a une force
centrifuge de 1.000 g.

- peser 20 g de terre dans les boites spéciales livrées avec la
centrifugcuse apres avolir disposé un filtre au fond do la boi-
te.

- placer les boites dans un récipient plein d'eau (eristallisoir,
plateau). L'eau doit pénétrer par le fond de la boito, imbibor
l'échantillon de terre par caplllarlto et former & sa surface
une lame d'eau de 2 mm env1ron.

- Laisser en contact 1 heure.
~ Bion égouttei.
— Placer les boites dans la t8te spéoiale de .la centrifugeuse.

- Centrifuger 40 minutes.

— Fairc passer le contenu des boites dans des capsules & hu-
midité, :

- Sécher 24 heures 3 110° C, Laisser refroidir.

-~ Pescr,

Calculs s
8 = poilds sec de la capsule,

T = tare de la capsule

: !
, Capacité de Rétention % = (S - T) 5 i

Remarque ¢ Les résultats obtenus & la contrlfug use sont plus
faibles que ceux gue l'on obtient & la méthode Bouyouoos. Ils
sont moins précis que les résultats obtenus & l'aidc do la pla~
que poreuse. La méthode a cependant l'avantage de pouvoir &8tre
pratiquée en série. Elle peut 8trc mise entre toutes les mains.
La précision est trop faible pour du travail de rechorche mais
suffisante pour évaluer des doses d'irrigation 1ors d'un tra—

vail de cartographie.

ces/ eed
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15 — LIMITES D!ATTERBERG

Liquidité
Plasticité
Retrait

La terre est séchée, pulvérisée (au pilon de caoutchouc), passée
au tamis de O m/m,5 ou O m/m,42 (américain) ou O m/m,435_(Sau1aS).

151 — LIMITE D& LIQUIDITE

Définition s La limite de liquidité est la tencur en eau d'une
pite remaniée de sol exprimée en pourcentage de poids sec, au-
dessus de laquelle cette pite passe de 1l'état plastique au seull
de 1'¢tat liquide.

- Mettre une quantité indéterminée de terre (200 g onviron) dans
une, capsule. Ajouter un peu dl'eau distillée. Faire une plte
bien homogéne (se détachant de la spatule).

~ Placer une partie de cette piite dans la coupelle deo llappareil
Cazagrande,

— Aplanir la surface avec une spatule en lucoflex par cxemple.
Creuser un sillon central 3 1l'aide de la lame en V so Trouvant
sur le socle de l'appareil.

— Imprimer des secousses & la coupelle par la manivelle latérale
(2 secousses par seconde).

Remarque : la hauteur de chute de la coupelle sur lc socle doit
&tre de 1 cm. La régler en conséquence.

Expérimentalement s La limite de liquidité est la toneur en
eau du sol nécessaire pour que le sillon se refermec sur 1 cm
a la 25 éme secousse.

~ I1 est difficile de se trouver exactement dans ces- conditions.’
Pour y remédier on fait 4 essaiz dont le nombre dc sccousses
encadre 25. 2 essais auront un nombre de secousses compris en-
tre 10 et 25, et 2 essais entre 25 et 50.

10 est un minimum de secousses et correspond & la limite la
plus forte, '

— Supposons que pour le premier essal le zillon se soit refer-
mé sur 1 oem, & 13 secousses. Noter ce chiffre.

~ Prélever une petite quantité de cette phte (sur les bords du

sillon). La placer dans une capsulc & humidité avec couvercle
(préalabloment tarée (T)).

cosfune
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Peser 2. poids (H). .

Sécher & l1l'étuve. Peser “‘ff%‘“‘} poids'(S).

Rajouter & la pite un peu de sol sec pour faire un 2&me essal.
Les 4 essais se feront comme le ler en rajoutant chaque fois
un peu de sol sec. La quantité de sol rajoutée diminuc’ du

ler essai au 42me (pour ce dernier une petite pincée de sol
sec suffit). o B

On mesurera donc 1l'humidité des 4 prises.

Sur un diagramme on porte 3

ern. abscisse ¢ le nombre de secousses

en ordonnée ¢ 1'humidité correspondants

Les 4 points obtenus doivent se trouver en 1igneld:oite (ou
tout- au moins 3 points, le 4éme pouvant &ire aberran%).

La limite de liquidité se 1it au poinf olt 1la drditc pagse par
la ligne 253 - : o .

Limites o Atterberg
; 1o 15 20 25 30 a5 40 45 5p
: H TTHTRAT TR H] H T 0
& i b e A CE H L i L, = 29,6
¢ i S o
|3 FHEHEE L H
b2 A 1 i
iifini LEESSERERITEI Lp =
] 3 e e HHHE H
sgaisigitiaal FESEyEgass sesipe
3 bINe
° i Sealasysi Ip =
29 : HH
i $is
i | 28 Bt E .
1
+H -
. it : |
HHHHH
T - au )i
: 1T
1 1
- 1
: HH T HH A 4
: HH
. 1 1
1 I " ‘l % =3 H
T 1 ! it it
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Calculs pour la limite de ligquidité

Pesées . Différehces o g;ﬁ_ . '. Nombre dec secousses
(B) - 27.609 2,538 31,4 13
(8) - 25.051 8,143

(T) - 16,908

(H) - 28,045 . 2,632 - 30 Y
(8) - 25.413 8,725 o ' S g
(1) - 16,688

(H) ~ 28,194 - . 2,581 - 29,2 - 29
(8) - 25,613 8,844
(T) - 16,769

(H) = 25,749« = 1,992 . 28,4 . . 40
(8) = 23.757 7,015
(T) - 15.742

152 — LIMIT# D& PLASTICITE (T.P.)

Définition : La limite de plasticité est la teneur en cau d'une
pite remaniée exprimée en % du poids sec, au-dessous dc laquelle
cettc phte passe de 1'état plastique & 1l'état semi-solide.

Expérimentalement s c'est la plus faible téneur en éau pour la-
quelle on puisse rouler & la main contre une plaque dc verre dé-
poli un filament de sol qui se fragmente quand 1l atteint 3 m/m
de diamétre environ. ' ‘

~ On utilise la phte préparée pour la L.L. On rajoutec de la ter—
re séche. Au moment ol elle ne colle plus au doigh, on pétrit
& la main. _ o :

— On prépare deux boules pour pouvoir faire la limite de retrait
(1tune plus petite que l'autre pour les reconnaltrc ).
On les abandonne au séchage & l'air libre.
- = Continuer & pétrir pour faire Ta L.P.
- Sur une plaque de verre former les b&tonnets d'environ 3 m/m
de ¢ ot de 107cm de long., A la limite le b&tonnet sa casse.

Ramassor ‘les “itonnets, les mettre dans une capsule tarée (7).

~ Paire 3 essais pour chaque échantillon.

-

— Peser les capsules contenant les. bdtonnets humides
poids (H)a ' '

eoofona
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— Sécher & 1l'étuve. Peser ——————r> ‘poids {S)..- R
Ce qui revient & une mesure d’humldlte° la moyenny des 3 ré-—
ggltatﬁ —rmmmmem—=2 . la limite -de .plasticité.. . :

Exemple numérique limite de plasticité

Pegées Différences ‘Humidité % HMoyenne
() = 19.426 " 0,420 : 19,8
(s) - 19,006 2,124

(m) -~ 16,882

(E) - 22.634 0,674 . 20,2
(8) =~ 21,960 3,327 L ST - 20,2

(M) - 18,633

153 -

(H) - 20.748 - 0,718 .. 20,8
() = 20,030 3,521
(T) =~ 16.509

Indice de plasticité ¢ Il represonte la dlfferencc antre 1a 1i—
mite de liquidité et celle de plasticités '

TP = IL - LP

I1 caractérise 1'amp11tude du domaine du.comportcment plasthue

du matériau remanié et constitue une caractéristique qui inter-
vient dans la classification des sols.

Note 3 On dira que le sol n'est pas plastique IP = 0. si la déter~

minaison de IL s'est avérée impossible.

LIMITH D RETRATT (L.R.)

"Définition : La limite de retrait est la teneur en oau -exprimée

en pourcentage du poids sesc au-~dessous de laguelle wd échantil-—
lon rsmanié de s6l, moulé au voisinage de L.L. et ns contenant
plus dlair aprés moulage, casse au cours du sechagc song dimi-
nuer de volume., : - : R

— Les boules, pour les limites de retrait, ont été préparées et
mises & sécher & I'air libro.d'abord (2 & 3 jours) pour.éviter

ls fendillement, puis 3 1'étuve (1a 2 &esures & 110°).

— Peser 1les boules encore chaudes.

= Remplir Wm vase de¢ mercure-jusqu'au bord, -

bcn/lu.
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- Mettre le vase & mercure dans un récipient plus grand.
Bien égaliser le niveau supéricur avec la plague de verre a
3 pointes,

- Tarer un petit bécher de 100 co.

~ Immerger le bloc de terre.

- Recueillir le mercure déplacé (en prenant soin ds nc rien per-

dre).
-~ Le peser dans le bécher taré,

— Taire la méme opération pour la 2&me boule.

Exemple numérique limite de retrait

Tares béchers Poids boules séches Poids béchers + mercu=
re déplacé

No -

(1) 45 23 . 193

(2) 49 12 : 122

Poids de mercure déplacé

148
73

193 - 45
122 - 49

I

Volume apparent (13,6 = densité de mercure)

148
T3 = 109

3
3,6 = 2939

Volume réel (2,6 = densité moyenne du. sol)

23
7.6 = 88
12
T = b

Volume des wvides

10,9 = 8,85 2,05

it

5425 = 446 0,75

Limite de retrait

2,05 x 100

23 899

Moyenne = 746

FTNSTNSTNNETS

1
02751§ 00 _ 6,25

vorfons
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21 -~ AZOTE TOTAL (DEMOLON)

MODE OPERATOIRE

- Prise d'essai .z 10 g de sol (qui peut &tre réduit 2 5 g3 2 g
1 gs; suivant la teneur en N).

-~ Les placer dans matras'Kjgldhal 3 long col de 300 cc
- + 20 co 30432 au 1/2 (entonnoir sur le col du matras).

- Quand l'effervescence a cessé, chauffer doucement 15! (sous
hotte bien ventilée).
- Laisser refroidir,
( + 10 cc So4E2 pur
g + 5 g S04k?
( + 0,1 g s0%cu

— Chauffer jusqu'a décoloration (plusieurs heures),

— Aprés décoloration du liquide surnageant chauffer 1 heure en—
core,

- Llazote est ainsi transformé en SO4(NH4)Z2.

- Aprés refroidissement rajouter en plusieurs fois 100 cc dleau
distillée environ st décanter dans ballon & distillexs
+ quelques grains de pierre ponce,
+ lessive de soude en excés (a 30 %) jusqu'd réaction franche-
ment alcaline. -

- Adapter a l'appareil & distiller. Chauffer.

— Recevoir le distillat dans un bécher contenant eau distillée
+ quelques gouttes de rouge de méthyle ou ac. borique & 2 %.

~ Neutraliser au fur et & mesure le NE3 degage par so4m? N/1O
versé a la burettes )

soit 3 X omd S04H2 N/10 versés _
1 om3 SO4H2,N/10-———e—— 0g,0014 N
. 81 prise dl'essai 10 g ,

Ng % = 0,014 x

opérer de préférence avec SO4HZ N/100 olt ..

1 cc SO*E2 N/100- 0 g,00014 N ou 0 mg,14.

ono/o‘!
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Remarque T ¢ On peut aussi recevoir le‘distillat dans un er-
lenmeyer de 500 contenant

( 20 cc d'acide borique & 4 %
( + vn peu d'eau distillée,

Au bout a' 1/4 d'heure la distillation est terminée.

Boucher la fiocle contenant le distillat.
Passer & 1'échantillon suivant,.

Les distillations termindes titrer le NH3 fixé 3 1'état do -
borato par SO4H2 N/10 en préscnce d'indicateur mixte contenant s

( 75 mg de- vert de bromocrésol
( + 50 mg de rouge de méthyle
pour 100 ml d‘alcool & 95°

Remarque IT ¢ La minéralisation de 1'N peut &4rc . obtonue par
. le mélange 504152 anhydre + sélénium (dans la proportion de 5 %
de sélénium en poudre pour 95 % de SO Na2 anhydre.

Autre formule de préparation ( S04Na2 anhydre 1.000 g
§ so4cu 16 g
( Sélénium 16 g

On attaque donc la_prise d'essal par 2 g environ du mélange pré-—
cédent + 10cc S04H2 pur, o

On porto a 1'ebu111tlon Jusqu'a décoloration. Cett“ dorniére
est obtenue plus rapldcment

Le colorant rouge de méthyle peut &tre mélangé au blcu dc mé-

thyléne, co .qui donne un virage du vert au violet plus nct que
celui du jaune au’ rouge.

212 — REACTIFS

- Lossive de soude & 30 %

-

-~ Rouge de méthyle & 0,0é g dans 1'cau, ou

o

0,1 g dans l'alcool.

Dissoudrc 20 mg de 1l'indicateur dans 100 cc d'eau chaude, Re—
froidir. Filtrer. :

~ S04H2 N/10. A partir de SO4H2 W en mettant 1oo co do 50472
dans 1,000 cc d'eau dlstlllee. .

Qll/ﬁl.
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- S0%H° W ost & 49 g/l

Prondre la densité de SO4HZ pur, Soit par cx. 1 84 Vol. do
SO4H2 3 mottre dans 1.000 cc dlcau =

49
T,_8_4 27 cc

En mettre 30 cc pour avoir unc solution pluslﬁorto.
Doser S04 par gravimétrie. :Pour ccla prondre s

10 cc dc solution (on triple)

+ quclgues gouttoes hélianthine

+20 cc 01 Ba & 10 % & 1'ébullitions

Repos.. Calcination. Peséo.

S04E2  + (1%Ba  ———m———- S04By  + 2 HOL
(98 &) (233 g)

Soit un poids de S04Ba = 1, 248 pour 10 cc do solution.
Poids dec S04H2 contonu dans los 10 cc do solution

98 g x 1,248
233 2 - 09524 g

ot par conséquent 52,4 g pour 1,COOo
La solution cst donc &
52,4 g/1 au liocu dc 49 g/l.’

Titrc do cohte solution s

52,4 . _ 4,06

19 7
Quantité dec solution de tltro 1 069 3 prélever pour falre un
litrc do solution normale 3

1.000 x 1

x x 1,69 =
~_ 1.000 _
x = 7;63§ = 935 cc.

On prelevore donc
= 935 cc de 8042 1,069 N
auxquels on ajoutcra
65 cc d'cau distillée
Ce qui donncra 1 litre de so4g? N

voifeos
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22 -~ CARBONE ORGANIQUE

221 - DOSAGE A CHAUD ¢ METHODE ANNE

Principe s on fait agir sur le sol un corps oxydant dont on dose
1'excés inutilisé. L'oxygdne consommé est proportiomncl au carbo-
ne que l'on veut doser.

10) Mode opératoire

- 1 g de torre dans fiole rbdée (2)0 cc) s'adaptant & un réfri-
gérant ascendant & eau

( + 10 oo cr2 07T k2 & 8 %
E + 15 cc  SO4HZ pur

-

-~ PFaire boullllr 5! exactement- (chronometre en- mareho a pertir
du début de 1'ébullition),

= Refroidir. Décanter 3, 4 fois daﬁéufiole jaugée de 250.
"~ Compléter & 250 co.

- Prélever 50 cc pour le désage {(dans bécher).

- + 150 cc environ cau distillée.

- + 1,5 de Fla (0,5 g par cmd de S04H% présent);

ou 1,5 om3 de podu> (acide phosphorique d = 1,71 dans la méme
proportlon)

g Le rapport SO4HZ/FNa ou SO4H2/PO4H3 doit 8tre res—
Important ( pecté car si un excés de INa ou de podu3 nlest pas

( génant, le virage est étalé s'il n'y en a pas asscz.
- + quelques gouttes de diphénylamine.

- Pitrer par le sel de Mohr 0,2 N jusqu'd coloration vert clair
_______ V.

- Faire un essai & blanc avec du sable calciné (1 g) —————— V',
1 om3 de sel de Mohr 0,2 N = 0,6 mg de C.,

Bssal sur 1 g - Dilution & 250 cc ~ Dosagce sur 50 cC —ww=wm=—
0,2 g de terre.

' -
C% (en mg) = (v ) 3920960 x 100

coifeoe
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- tew Y= o=

il

Cen g% Différence x 0,300

e ars Gy e

Matiére organique C% x 1,724

2°) Réactifs

. Sel de Mohr 0,2 N (78 ‘g,44 de sel vur + 30 co :"S0482 pur par’

litre)s & conserver dans un flacon brun.

Dlphenylanlne
0,5 g dans 100 cc 50482 4 20 oo 120 (£acon brun)
Solutlon aqueuse de Gr2 07 K2 % (avec H203disti11ée bouil=
lie)s” e
cr2 07 K2 est difficile & dissoudre.
Placer les 80 g de Cr? 07 K2 dans bécher. .~ -

+ H20 distillée. Décanter successivement dangs ballon de
1.000 jusqu'd disparition du produit dans le becher.

Remarques

1) Augmentation prise d'essai
5 ou 10 g si nombre de cmd de sel de Mohr > pour l'échan—-
tillon & -mesurer que pour le sable calciné, Plus le nombre
de cm? est élevé et plus le chiffre de carbone est faible,
Clest le cas des sables trés blancs par exemples

2) Diminution prise d'essai

Si le bichromate n'est pas . en excds on obtient une colora-
tion verte au lisu de jaune aprées les 5! d'ébullition.

Autres remarques

- La prlse d'essal ne doit pas contenlr plus de 30 mg de car—

bone organique.

- La fraction aliquote sur le titrage est généralement de 1/5.

La dilution se fait & 200 emd environ.

La différence trouvée entre le témoin et le dosage sur le sol
est considérée comme proportionnelle au C organique si 1'on
admet que la matiére organique du sol a globalement la formu-—
le d'un hydrate de carbone° :

Si titrage sur fraction aliguote = 1/5

1 cm? gel de Mohr 042 ¥ =———=>" 0,6 mg de C,

Si titrage sur la totalité de la ligueur d'attague, il faut
réduire la prise d'essal et la concentration en Cro3 de la li-
gueur d'attague. )

uoo/.ov
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- Prise d'essai 8. mg. de (0.
.+ 10 cc Cr2 07 X2 (et non 3 8 %),
" +'15 ce 30482 concentrés -
Titrage sur la totalité et 7,5 g de FNa par dosagc. Cette

technique =—————— > des résultats légérement 1nfer1eurs ad la
précédente (écart 2,3 %). .

On peut donc dans ce cas admetire que 1 cm3 de solution de
sel de Mohr 0,2 N ————mm > 0,63 mg de C.

222 -~ DOSAGE A FROID : METHEODE WALKLEY ET BLACK

10) Mode opératoire

~ p.g. de sol (0,1 & 10 g). (10 3 25 mg de C.), dans erlenmeyer
de 300 cec. ) BT
-=— Méme prise de sable calciné pour essal & blance
“( + 10 cc dc Cr2 07T X2 N (& la burettie).
g + 20 cc de S04EZ

Agiter 1'. Repos 30!
g +-200 oc eau

+ 10 g FNa ,éu 10 ml Po4ﬁ3
( + 6 gouttes diphénylamine

Titrer 1'excés de bichromate par le sel de Mohr,

N.Bs ¢ Le titre exact du sel de Mohr est donné pér-rapport au

cr2 01 K2 lors du dosage avec le sable calciné.

Bxemple
. X .o 10
Résultat essai & blanc = =-— = x

Y
dans 1equel‘nv cm3 sel de Mohr utlllses ‘pour le dosage sable

ca1c1ne g soit 19 5 = 0,5
s01t 19,1 cm3 de sel’ de Mohr utlllses pour le dosage de 1'échan—
tillon & analyser.
titre sel de Mohr C
10 — (19 1 x 095) x 0 0039 x 100 0,175

J

Cen g%

blchromate utl— . Prlse d'essa;
.-1isé su départ

M, 0.% =Cx1,724 |

OOO/IDD
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2°) Réactifs

—or2 0T K2 N (M =294) _  _ . B
Dissoudre 49,035 g de Cr2 07 K2 dans 1.000 ¢t d'sau distillée.
Sécher 1lé produit dans un dessiccateur a C12Ca ou & S04HZ2,

- Sel de Mohr N/2 (M =392) : ; o
196,05 g de S04Fe, S04 (WH4)® 6 H20 dans 1.000 coc de S04H2
environ N/2. Conserver dans un flacon.brun.

—~ Diphénylamine
0,5 g dans 100 cc S04H2 concentré. Verser dans 20 cc dleau.
Conserver dans flacon brun.

Concentration de réactifs utilisés dans les 2 méthodes

METHODE ANNE METHODE WALKLEY BT BLACK
Sel de Mohr 0,2 N = 78,5 g/1  N/2 = 196 g/1
Bichromate 8% =80 gfl N = 49 g/i

223 - RAPPORT C/N

Aprés avoir obtenu C par la méthode ANNE par exemple, on peut
obtenir N sur le reste du filtrat Sulfo-chromigue,

- Pour cela : prélever 100 cc = 044 g de sol
(prisc de départ 1 g dans 250)

— Les placer dans ballon & distiller de 500 ce
— Neutraliser par Na OH & 40 % -
- Distiller par entrainement de vapcur

- Recevoir le distillat dans
20 cc acide borique & 4 %
+ 80 cc H20 distillé

e

( 3 parties de vert de bromocrésol
+ indicateur mixte (
( 1 partic de rouge de méthyle

- Titrer par S04 HS N/100
1 cc S04 B2 XN/100 = 0,14 mg a'N

Ltexpérience a montré que 89,4 % seulement de l'azotc ost
minéralisé.

" Le cocfficient 0,14 devient alors s 0,14 x 10 _ 0,156 mg

89,4

coe/enn
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x _x_0,000156-x 100 x 2507
T x 100 — = 0,039 =

_k..._
&
(o]
|
10y
RSN
u

|

~ On peut dinsi calculer C/N
3LC0TIR ¢ Indicateur mixte.

: é.fB ﬁg.de vert de hromocré—
pour 100 ml, d'alcool & ( sol

o]
95 .. ( 50 mg de rouge dc méthyle
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23 - HUMUS

METHODE A LA SOUDH

Mode opératoire

10 g de sol dans un béchér;'

+ HC1 dailué (75 oc/l)
Filtrer

Laver avec HCl dilué (4) cc/l) puis & l'eau jJjusqu'a absence de
Cl. -
Laisser sécher la terre sur filtre & l'air 1ibre.

Sol placé dans un pot hermétique (de 500 cc) pour agltqteur
mécanique.

+ 250 cc de NaOH & 1 %

Agitation mécanique 2 heures. -
Repos 16 heures.
Filtrer.

25 cm3 de filtrat )

ébullition 10! exactement.,
+ 20 cm3 MnO4K N/10 g R

Refroidirs T . : _ .

Ajouter 5 cc S04H2 pur ou 20 cc S04m2 éu\1/4
+ 20 cc acide oxalique N/10
Titrer par a0 N/10 & 65°.

Soit n' le nombre de cm3 de Mn04K versés,

Hssai témoin

25 om3 46 NaOH & 1 %
+ 20 cm3 de MhO4K /10

g ébullition 10! exactement.
. Refroidir.

+ 5 cc S04HZ pur.

+ 20 cc acide oxalique N/10.

Titrer par MnO4K §/10

i)
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Y T
- Soit n" le nombre de cmd de MnO4K versés.

n! = n" =¥ (nombre de cm? de MnO4K nécessaires pour oxyder
les matidres organiques).

T
} Humus g % = N x 0,102

1 om> de MnO4K N/10 = 1,02 mg d'acide humique.

[
¢

Remarque P

- Quand le titre de MnO4K n'est pas exact on multiplic 0,102 par
le coefficient approprié.

~ 81 la llquvur humique est trop noire (N » 12 cm3) on recommnen—
ce l'opération avec une prise d‘essal de 10 cm3.

{(Le coefficient sera multiplié par 255

Si N est encore trop grand il est rcccmmande de recomnancer
1‘ana1yse avec 5 g de terre au licu de 10) ) )

Reactlfs
| - NaOH é 1 % ' o T .-
3,16 g/1 "
6,3 g/l-

i

- MnO4K /10

~ (CoOH)2, 2H20 /10

232 -~ MOTHODE AU PYROPHOSPHATE DE SODIUM AViiC DOSAGE. DES ACIDSS. HUMI-
QUES #ET PFULVIQUES.

2321 = Principe

On dose la fraction humifiée de la matlere org&nlque du
sol composée 3

-~ des ﬁcldes bumigues solubles dans Na OH ‘ot préc 1pitabies
par so4me, .

- des acides fulvigues solﬁblés'dangSOArHZ°
Ces 2 fractions sont extraites du sol par un sel alca—
liny le pyrophosphate .de sodlumé oxydées ensuite par une
solution sulfurique de o2 0T x et dosees volumetrl—
gucument, -

2322 - Extraction

-~ 20 g de sol tamisés & 0,5 mm sont places dans un erlen-~
mMeyer.

Cooe - . .
" seec/oce

JR



2323 -

- 41 -

+ 100 cc de pyrophosphato de sodium M/1O

Boucher la fiole - aglter & la main tous los 1/4 d'h.

pendant 9 h.
Repos 15 h.

3000 t/m.

Décanter la solution humique et filtrer sur filtre bl

dans un erlen.

Consorver cette solution (solution A).

Dosage des matidres humiques totales

~ Mottre 20 cc du filtrat (4) dans un petit erlen de 100

-Contrifuger dans des uubes de 100 cc pendant 157! &

[c

u

Bvaporer & 1'étuve & 70° (cette opération néocssitc au

moins 24 h).

Quand le résidu est bien sec procéder & lloxydation en
maJoutant s .

10 cc. Or2 07 K2 3 .2 %

Mcttre un potlt entqnnoir sur l'erlen.

. Bbullition 5' exactement sur la plaque chauffanto

(215 - 2200) -

Ajouter 50 cc H20 distillée.

+ FNa (1,250g)"

+ gttos de diphénylamine.

Laisser refroidir -~ Rincer 1'entonnoir.

= Tltror le Cr 0T X2 non redult par 1e sel de llohr 0,2 N

soid V' le nombre de cm3 vcrses.

Pour chaque série de.dosages . 8

1) Déterminer lc titre cxact du sel de Mohr.

Pour cela, mettre dans un bécher
10 cc Cr® 0T X2 0,5 W
+ 15 cc de S04m2 concontré

+ 3,750 g Fla
+ 200 cc HPO

'+ 3 gouttes diphénylamine:

[
o

Titrcr le sel de Mohr theorlquement 0,2 N

Soit Y cc vorsés.

Titre du sel de liohr x

o
.

'el/"i
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x x Y = 0,5 x 10
_ 0,5 x 10
x = Y

Normalité du sel de.Mohr = x N.

2) Faire un témoin

10 cc 0r2 0T X2 34 2 % que 1l'on traite de la mbme ma-
nidre que les échantillons. o

Soit V le nombre de cc de sel de Mohr versés. 1
-~ Calcul

1 c¢ Sel de Mohr 0,2 N = 0,6 mg de C.
x N

Si normalité sel de Mohr
1 cc Sel de Mohr = N = 3§

0,0006 x X
0,2

grammes de C

Cen g % o des

T i

! . !

[ 1

, matiércs humie = 0,0006 x X (V- v1) 1000 !

! 0,2 P !

y Qques totales '

ou X' = normalité du sel de Mohr.
V = cec sel de Mohr pour le témoin, )
V! = cc sel de Mohr pour l'échantillon. E
p = poids en g de sel.’ 1

Dans ce cas s 20 g de s0l/100 cc titrage sur
20 cc = 4 g de sol,

2324 — Séparation des acides humigués et fulviques —

Dosages des acides humiques,

- Mettre 40 cc de la solution (4) dans un béchez.

- PR - 42 it 1

- 4 2 - -, . SOH h
: 4 cc S0% HZ2 concentré ?ur (1c rapport oy 8%r976—
- Laisser les flocons d'humus se rassembler. :

- Centrifuger 5' & GOQO t/m.

— BEliminer la solution surnageante correspondant aux aci-
des fulviques. : .

~ Rincer le culot de centrifugation avec S04 He w/10
(20 cc environ). :

-~ Centifuger & nouveaue

nao/eon



- 43 =

L
- Jotor la solution surnagcantoc.

— Dissoudre les acides humiques par NA OH- N/io; ajouter
Na OH par petites quantités (5 cc onviron).

~ Décanter sur fiole jaugéc.

— Répéter 1l'opération jusqu'z dissolution compléete des
acides humigquess ’ .
amencr & volumc connue (solution B)

4 50 cc si le sol est pauvre on matiére organique

3 100 cec si le sol est moyennement riche,

4 200 cc si lc sol cst riche,

De préférencé: on aménera & 50 cc si la dissolution des

acides humiques nécessite moins de 50 cc de Na OH N/10
- m8me si1 le sol ost richc,.

~ Opérer comme précédemment pour lo dosage des matidres
humiques totalos 3 .
prélover 20 cc de la solution (B) dans un orlon.
&vaporcr & 1'étuve & T0° ctceecs

Log acides fulvigues sont obtenus par différconoo.

— Calculs s

dans cc cas titrage sur 20 cc de solution B corrospon—-
dant & 3,2 g de sol. '

2325 —~ Réactifs utilisés

~ Pyrophosphate de sodium O,1 M,
Dissoudre & chaud 44,6 g do P2 07 Na4, 10 H20 ot ajus-
toer & 1 litre (ph de la solution aqucuse =#& 10).

— Bichromate de potassium & 2 %

Dissoudre 20 g de Cr2 07 X2 dans 500 cc d'HP0 distilléc.
Ajouter lentement 500 cc S04H2 concentré,
Agiter., Laisser refroidir, ajuster & 1 litrc.

~ Bichrogate de potassium N/2 s 24,52 g/1 (cxactoment)
dans H™0 dist. Q.5. & 1,000,

~ Sel de Mohr 0,2 N

Dissoudre 78,5 g de S0%Fe, S04 (WE4)2, 6 W20 dans
500 ecc¢ d'cau.
Ajouter 20 co S04 HZ - ajuster & 1.000.

~ Solution sulfurique do diphénylamine,
0y5g de diphénylamine dans 100 cc so4u2,
Verser sur 20 cc d'cau —~ conscrver en flacon brun.

- 504m°2 N/10 onviron
~ Na OH N/1O environ.
— ENa /
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2326 = Cas de 1l'argile dispersée dans la solution d'cxtraction.

8i 1lt'argile restc en suspension.dans la solution de py—
rophosphate, au moment de centrifuger ajouter 2,5 ou 10cec
de SO% ¥2 saturé (11 g pour 100) pour floculer cetie ar—
gilec.

Centrifuger et poursuivre lec dosage normalement cn te~
nant compte du S04 K2 ajouté.

2327j— Prises ‘d'essals ¢t limites

Pour que lloxydation s'effectue dans les meilleurcs _con-—
ditions il est nécessairc que la moitié du 0r2 07 K2 soit
réduite, l'autre moitié restant sous forme oxydée.

Fajire les priscs d‘esséi en conséguence de fagon guc le
rapport :

cr? 07 X2 réduit
CrZ OT K¢ oxydé

8i le titrage final nécessite plus de 12,5 cc dc scl de
Mohr 0,2 N c'est gue la prise d'essai est trop faible.

soit compris entre 0,6 et 1,65 environ.

Si le titrage nécessite moins de 7,5 cc de sel de Mohr
0,2 N la prisc d'essai est trop forte.

coe [uan
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24 ~ -GALCATRE ~TOTAL

Au calcimdtre Bernard.
Un poids connu de sol est attaqué par HCIL,
Le volume de COZedégagé correspond au calcairc.

Le volume trouvé esf'oomparé 4 celui adégagé par du CO}Ca pur,.

Mode opératoire .

- Regs de CO3Ca pur (0,5 g) attaqué par HC1 au 1/2 dans un cal-~
cimétre Bernard

% TV cmd de COC dégagé

”

"= pl.g. de sol & analyser (1g). attaqué par HC1 au 1/2
e V! cm3 de €02 dégagé.

Calcul

[
1

!
; Calcaire % = 2 x T x 100

cos/une
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25 ~ CALCATRE ACTIF

(Méthode DROUINEAU modifiée par GALLET)

Principe 3

Le calcairc dit "actlf”corr98pond au calcaire precipifé a froid
par l'oxalato d'ammonlum N/5 suivant la réaction s

~ 0030a + (co0 NE4)2, H2O e — (000)2 Ca + 003 (WE4)2 + 520

Utilisant une_quantité connue d'oxalate d'ammonium correspodant
d 245 g de CO3Ca, on dose l'oxalate d'ammonium non utilisé dans
la réaction 3 1'aide d'une solution titrée de MNO4K pour obte~
nir par différence le calcaire preclplte a fr01d sous forme dlo-
xalate de chaux.

19) Mode opératoire

- 245 g de terre dans un pot hermethue de 500 cc ou 1.000 cc
- + 250 ce C204 (WH4)Z, HZO N/5 environ (14 2 g/l)
- Agitation mécaniqle "2 heures.
-~ Filtrer én rejetant'le; premiers cm3 de filfratf
~ Prélever 20 cm3 du 11qu1de clair dans bécher de 400 oo
+ 100 cc H20 distillée
+ 5 occ S04E2 pur.
~ Titrer par MnO4K N/5 =
— Chguffer vers 60 -~ T0°

~ Titrer de méme la solution d'oxalate (20 cc) =me——— N,

Cat* % = (N =n)zx5

St g on

2° Réactifs
c204 (wE4)2, H20 N/5 14,2 g/1
no%x w/5 6,32 g/1

(Le titre du permanganate est vérifié par l'acide oxalique ti-
tré par exemple).

Terre pauvre en calcaire actif - 30 ﬁ
Terre moyenne " " - & 50 %
Terre riche " " - 50 80 %
Terre trés viche " " - = 80 %

ceofene
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26 - SELS SOLUBLES

261 - SELS SOLUBLES: DANS L'“XTRAll D SATURATION D'UN: PATS DE SOL

2611 — Préparation de la pétc saturée

_.:“PéserAZSO g de terrc. Les placer dans unc boite cn

plastiquc,.

- Faire unc pitc en versant de l'cau distillée d'une
burette de 50 cc ou d'unc éprouvette gradués de 250.

¢

~ Les tests dc Riverside sont les sulvants
La pétc doit briller commc un miroir,
couler 1lc long dCs parois,

se‘détacher de la spatulc,

-~ Noter la quantité dlcau ajoutée.qui, multipliée par

054 scra le pourcentage de saturation.

2612 - Extraction:derl"eétféii de saturation

~ La pltc . a été.préparéc ot laissée au repos 2 h“ures.

2613 -~

Au bout de 2 hourcs 3 oxbtraction.

- La placer dans un buchner muni d'un filtre, lc tout
sur unc fiole & wvide.

~ On peut préparcr unc série de 10 fioclos qgus llon
branche aux robincts d'une rampe & vide (ev ¢ com—

. presscur, motcur et manométre) permecttant d'opérer
sous 60 ‘cm ‘de mercurc.

- Aler jusqu'ad cxtraction totalce

—~ On obticnt une vingtaine de omd d'extrait de satu-
ration que l'onifiltre s'il ost trouble,

— Sur cet oxtrait on mesurcra @

"= Conduietivitd-
— Sels solubles

Meosurg de la conductivité

La conduct1v1te se mesurce au halométre CHAUVIN ET
ABNOUX qui comprcend un pont de Kolraush & signal sono-—
o et.unc cellule dc conductivité Riverside (%type col.
¢ 2).. Cotte dernidrc’ conticnt un volumc de 2 & 3 em3.
Rincer la cellule avec l'oxtrait & analysor. Puis
fairc la mesurc. Noter la tcempérature.

ooo/-no
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On utilise aussi un pont de conductivité Philips type
G.M. 4249 avec une cellule Riverside G 2.

Les 2 appareils -indiqués ci-dessus mesurent des résistan=—
ces, R

..On obtient la conductivité de la solution & mesurer, con—
Jductivité exprimée en millimhos par om, en appliguant la
. rolation :

. Cté mmhos/em = £(y) x 10

k x R

dans laquelle ¢

= facteur de correction de température
x = constante de cellule
R =

résistance

Le produit de la résistance lue par la constante de cel=-
lule est la résistance spécifique.

La conductivité en sera donc l'inverse.

26131 ~ Virification de la constante de cellule

 On utilise pour cela une solution.de KC1 0,01 N,
(0,7456 g/1 de KC1 pur et .sec) dont la conducti-
vité & 259 C e&t 1,4118 mmhos/cm.

Mesurer le résistance de cette solution et appli-
quer la relation ci-dessus dans laguellc k est
1'inconnue, .

ou bien appliguer la sulvante :

k = réasistance spécifique
résistance lue

Les résistances spécifiques de KC1 0,01 N & dif-
férentes températures étant données lc tableau
ci—dessous

!

! !

! Températurc | Résistance spécifique de la soi
! ! 1ution de KC1 0,01 N en Obhm cm!
! ! : !
I 1 !
1 150 . ! 872 !
! : -1 1
! 160 3! 852 !
! ! !
! 170 ! 834 !

coo/ot.
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! . ! !
! Tompérature ! Résistancce spécifique de la solu— |
! ‘ ! tiom de KC1-0,01 on Ohm om !
! ! !
! ! !
! 180 ! 817 !
! ! !
! 190 ! 800 !
! ! !
1. 200 ! 182 !
! ! !
1 210 1 166 !
! ! !
! 220 ! 751 !
! ! !
! 23° ! 136 !
! i : !
! - 24° | T2 !
1 1 ‘ : !
! 250 ! 708 !
! | !

26132 - btabllssomont dcs courbes permettant de convertir
la résistancce mosurdéc on conduct1v1te on fonction
.de la temperature

D'apres 1a r@latlon s,

£ (%) = .103
k X R

Calculor la conductivité pour différcntes résistan—
. ces- par cxemple 10 -~ 100 - 1.000 - 10.000 aux diffé-
rentes températures utilisables 15° — 17° — 20° -
220 - 25° = 27° = 30°, .

Tracer les courbes sur papicr logarithmiquo9 cn por—
“tant on abscissce los conductivités cxpriméos en
mllllmhos/cm ot on ordonnéc les résistances lucs

au conductimétre.

Calcul des conductivités en fonction dc lo »ésistan—
cc, de la températurc ot de la constante de ccllule

Tre £(t)

150 """""" 19247
L — 1,189
7 R — 1,112
o 1,064
25 e 1,000
27 e 0,960
36 ————— 0,907

cco/nao

o
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Si .eonstantc de cellulc = 0,5, la conductivité
aux températurcs ci-dcssus scra pour des résistances

_do 100, 1.000,-10,000 par cxemplc @

'}1.é47 x 103

!

Conducﬁlv%te = 0,5 = 100 _ 24;9
(15°) : 1,000 2,49
' 10.000 0,249
ST 1.189 x 103 :
Conductivité = a :
(17°) 0,5 x= 100 = 23,8
' 1,000 = 2,38
{ 10,000 = 0,238
th e 60
! ! ! N ] ! ! i !
! Locture au ! 15° 1. 17° 1 200 1 22° 1 25° 1t 27° ¢ 30° I
1 CGonductimé-{ i ol ! ! ! { 1
i tre . i i 1 1 1 { H
! T T S ! ] t !
1., 100 ST 24,9 1 23,8 1 22,2t 21,3 1 120 1 19,2 1t 18,2
! ! 1t Lo ! ! 1 !
11,000 -1 2,491 2,381 2,221 2,131 2 1 1,921 1,821
T SR B b b 1 i 1 !
! 10,000 10,2491 0,2331 0,222t 0,213t 0,2 1 0,192t 0,182!
! ! ! ! ! i i

!

Remarque ~ ¢ Aprés un grand nombre de mesurcsil fautb
replatiniser los électrodes de la cellule. Pour ccla |
préparer unc solution de tétrachlorurc de platinec.

‘Pt Cl4 est solublc dans l'eau froidc.

En dissoudrc 2 g dans 66 cmd dlcau distillés.

Pour platiniscr los élcctrodes remplir la ccllule
de la solution dec platine préparée. Relicr les fils
aux 2 bornes d'unc pilc. Faire passer le ocourant
jusqu'ad cc quo les éloctrodes solcent noiros, of
chronométrer pour fairc passer le courant on sons
inverse pendant le méme tomps.

- onn/l)aw



2614 -~ Dosage des anions

1' - Si absence de carbonates :

~ Prélever 5 ml

- ajouter’quelques goﬁttes de phénolphtaleine -
pas de coloration.

~ ajouter quelques gouttes d'hélianthine ot ti-
trer les bicarbonates (cf. B).
21 - 81 présence de carbonates s
- Prélever 5 ml-

- ajouter quelques gouttes de phénolphtaleine -
coloration rosc.

- verser SO4H2 0,01 N jusqu'a décoloration (soit

‘\ ’ ) ° y ml)c . PR
] _ 003 me/1 .= 2y x 0,01 x 14%99

l . 003" me/l = 47

i ‘ B) Bicarbonates

Sur la prise de 5 ml qui a servi au dosage des carbo-

nates 3
~ ajouter quelques gouttes d'hélianthine

LN

- titrer ﬁar so4 m? 0, 01 N jusqu'd virage du jaune
au. rose (soit x ml versés). '

1t — Bicarbonatces avec absence de carbonates

03 H-me/l =x x 0,01 x 15%99

1 1
| 03 me/1 - 2x i

’ 21 .. Bicarbonates avec présence de carbonates

03 H me/l =(x~-2y) 0,01 x 14%99

oo oo - 22 )
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o et e e g e s b

Sur la prise de 5 ml qui g servi au dosage dc 003 et

003 ¢ _
- aJouter %uelgues gouttes de chromate de potassium
~(Ccr 0% x 5.%

- tltrer par NO3 Ag 0;17N jusqu'a virage du jaune au
rouge (x ml versés) '

i - ;
g (1l me/l = 20x |

2615 - Dosage des cations

4) Dosage de Ca + Mg

- prélever 1 ml d'extrait de saturation

- ajouter quelques gouttes de tampon Mg

— cn oo Noir Eriochrome

—~ titrer au complexon 0,01 N (virage au blou franc)

(Ca +Mg) me/1 = x x _1'-_?99. x 0,01
1 . -
. Lo {
i - Ca + Mg me/l = 10 x ;
B) Calcium ;

- préle€e?11 ml dlextrait ‘ |
- ajouter quelques gouties de soude 2 N
- o oon de murexide ou de calcéine

- tlbrer par le comploxon 0,01 W (v1rage de rose au

pourpre)
B Ca me/l —".'—_ y = ) x — 0901 = 10?00 . ;

’ 1

-Ca me/l = 10y ?

[,

‘4..}'-!-
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. 7
. S
Mg me/1 = (x-y)10 |

D) Sodium

Na est dosé au photométre & flamme BEAUDOUIN

- Diluer 1'extrait au 1/258me si sa conductivité cst
comprise entre 0 et 20 mmhos/cm.

- Diluer 1'éxtrait au 1/50&me si sa conductivité est
comprise entre 20 et 50 mmhos/cm.

- Diluer 1'extrait au 1/1002me si sa conductivité est
supérieure & 50 mmhos;/cm,

2616 - Calcul de S.A.R. (taux d'absorption du sodium) ot de
Na/T calculé. !

Calculer Jle S.A.R. d'aprés la formule

S LA.e R‘ = ! & + M

Lé graphique du Hand Book N° 60 (U.S. dep. of Agric) don-
ne la relation entrc S.A.R. et Na/T calculé (p. 103)

262- — DOSAGE DE CHLORURES SUR TERRYL SECHE

Ce dosage peut servir & une évaluation rapide de la salure du
sol dans certaines études particuliéres.,

Principe : Solution d'un chlorurc alcalin ou alcalino-—terreux
+ guelques gouttes Cr0 4x2 + o3 Ag. A 1'endroit ol "tombo la
goutte il se forme un précipité rouge de chromate d'argont.

01l Na +-Cr0 4g2 + 2 NO3 Ag ——————— =  Cr04 Ag? (rouge)

qui disparalt par agitation car Cr04 Ag? est décomposé par le
chlorure alealin .en chlorure dlargent et chromate alcalin,.

0ro4 4g2 + 2 Cl Na ————— 2 C1 Ag + Cr04 Na? (blanc)
Lorsque tout le Cl est transformé en chlorure dlargent la goub—

te suivante de solution d'argent provogque une coloraiion rougs
persistante.

coe/ene
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19) Mode opératoire

10 g de sol placés sur filtre plissé ordinaire et onton-
noire. ' :

- BEpuisor par E20 dist. bouillante (3 & 4 fois).

i

Filtrat + quelques gouttes de “Cx04K2,

Titrer par NO3 Ag N/2,5 (dans burette) jusqu'a virage du
jaune au rouge:

,050142 g C1
0,0142 x 10 x

1 cm3 NO3 Ag §/2,5
Cl %

It

S '
CL% = 0,142 =

20) Réactifs

e e o ot 2 e bt

68 g/1 . - -
5 %

it

- 503 Ag T/2,5

— 0r0*K?2

i

3°) Cas d'un sol peﬁ salé

Lorsgue lc sol ‘& analyser est peu salé on peut, pour aug-
menter la préeisien, utiliser lo mode opératoirc suivant

- 10 g de sol sont épuisés a 1l%cau bouillante
~ Laisser fdfrojdir et amencr & voldme~odnng (150 ml)
- Prélevéf'Zﬁ'ml -~ ajoutcr quelques gouttes de Cr 04 k2

- Pitror par NO3 Ag N/50.:

CLon g% - =% 0,02x 100 x 150 x 0,0355

10 x 25

et em |

et g s

Clong®% = 0,0426 x {
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27 — COMPLIXE ABSORBANT

Les particules minérales et organiques du sol (ou “"complexe ar—
" gilo-humique") présentent les propriétés de colloides élzctroné—
gatifs qui leur permettent de retenir "absorbés" & lour surface

un certain nombre de cations :

- Na¥ et X faciles & échanger
- Catt et Mgtt plus fortement retenus
- gt

La somme Na + K + Ca + Mg est appelée S.

La capacité totale d’échange,ieprésentée par la somme Na + K +
Ca + Mg + H est appelée T,

On extrait les cations absorbés en les déplagant par un autre
cation. La difficulté réside dans le fait que la plupart des ré-
actifs dlextraction dissolvent également des éléments étrangers

au complexe tels que C03Ca - C03Mg et S04Ca. De ce fait il n'exis-
te encore aucune méthode satisfaisante pour doser le complexe ab-
sorbant dans les sols calcaires ou gypseux.

271 - MBETHODE SOGREAH (S.TOUJAN)

2711 -~ Principe
On pratique une double extraction s

~ Ca, Mg sont extraits & 1l'acétate de Na qui a llavanta-
ge de dissoudre peu de calcaire et de CO3Mg.

' ~ T est dosé au photoméire sous forme de Na qui a dépla—
..... oé4Ca et Mg et qu'on déplace & son tour par llacétate
NE%, '

-~ Na et K sont extraits séparément & l'acétate E4

2712 = Mode opératoire

Faire la pite saturée. Mesurer la conductivité de 1llex-
trait s B

— Si conductivité < 1 mmhos/em & 25° = sol non salé

v : — 81 conductivité .s 1 mmhos/cm & 25¢

> sol salé

27121 ~ sols non salés

Na et K

- 5 g de terre dans un erlen + 100 ml acetate

R
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d'ammonium N (pour 6 1 CH3COO0 NH4 W mettre
(3441 eau distillée
(" "+ 350 ml CH3COOH
( + 710 w1l WH4OH

Refroidir compléter, Vérifier la ncutralité
au bleu de Bromothymol).

Contact 2 heures en agitant de temps en tomps,

Mltrer.

Doser Na et K au’ phbtomdtre. -

Na me % 2 x

K me %

2y

Il

0 et et ot ey

e

Ca - Mg et T

Effectuer toutes les percolations dans unc méme
journée de préférence, .

Dans un tube & percolation muni d'un robinet,
3 la base placer :

- 1.0ou 2 cm de sabie propre.
- puis 5 g d¢ terre mélangde & 20 — 50 g de
sableo

-~

puis,1 & 2. cm de sable,

puis- 2 & 3 om de coton de verre tassé.

Porcoler en au moins une heure . par 3 fois 50 ml
d'acétate de Na N (136 g/1).

Le filtrat servira a dosér Ca et Mg,

Apréé'ééouttage, laver avec 25 ml d'alcool mé-~
thylique, )

Puis avec 3 fois 10 ml d¥alcool éthylique.

Mesurer la résistance du dernier alcool passé.,
Arr8ter le lavage pour.une lecture dec 0,5 x 104
(50.000), Ne pas dépasser cette valeur sinon
il y aurait peptisation rendant 1l'aloool troz—
ble et tout serait & recommencer.

Percolér en au moing une heure par 4 portibps
successives de 25 ml avec de 1'acétatc dlammo-
nium N. ’

Faite bouillir-3 ou 4 minutes pour chassecr
1'alcool, Laisser refroidir.

Compléter & 100 avec de 1'acétate ITHA,

ik./aoﬂ
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On dose T sous forme de Na

1 T
.i T = 2x

- Doser Ca.et Mg = prendre le filtrat & 1'acéta-
_te de Na. ' -

- Compléter & 150 ml,

- Doser Ca 2 50 ml de filtrat + 10 m} Na OH 2N

(90 g/l) préparé du jour + 1 pincée de murexi-
. deoe , - o '
Verser le complexoi N/5 (37,2 g/1) jusqu'a vi-
rage du rose au violet.

;S xx 150 = 100
Ca me #o= 5 % 50 =x 5
Came% = 12x }

~ Doser Ca + Mg = 50 ml de filtrat + unc pincée
de complexonate de magnésium + 2 ml CNK 2 % +
1 ml tampon Mg (87,5 g c1NE4 + 570 m1 wu4 om
complétés & 1 litre).

Chauffer & 45 = 50°.

Ajouter quelques gouttes de Noir Eriochrome.

Verser y ml de complexon jusqu'a virage au bleu
L 3 x 150-x 100 _
Ca_+Mg_— 5 x50 x5 =

12 ¥

12y - 12 x

s

1
g Mg me %

» Voir si la teneur en Cl (me/l) est supérieurc ou
inférieure & Na (me/1). 8i le chiffre de Cl sur
pate saturée est oxprimé en. g/1, lc transformer
en me/l..5..] ‘

€l g/1 x 1,000
3545

Cl,me/17_=

'Si s Clme/l > 8,7 % conductivité —— 6,4 on a
Co : oo _ C1 > Ha
201 me/1 < 837 = conductivité ——— 6,4 on a
Lo - Cl <« Ha

Si

oD

050/.0.
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a) Si 01. < Na"

On .effectuera une extraction analoguc a celle
qui est pratiquée avec les sols non salés. Des
chiffres de Na et K trouvés on retranche Na et

- K solubles dosés dans la pate saturée (hydro-
lyse minimum des argiles Na).

- 2,5 g de terre + 25 ml d'acétate NHAW,

agiter 2 héures.(.
centrifuger S?miﬁu%es 3 1.200%/min, décan—
tel. ’ ‘

—~ compléter & 100 avec de 1l'acétate.
—1doser Na et K -ait photomdtre s Name % = 4 x

— faire la phte saturée. Diluer l'loxbrait pour
" le raméner & uné conductivité de 1 mmhos/cm
_(dans une éprouvette de 10 ml). Doser au
photométre leé Na soluble.

Ng, me/l x saturation %
1,000

Na sol mé % =

Na sol + échang.— Na sol.

It

Ng échangeable

K g0l + échang.,—~ K sol.

i

K échangeable

"~ Doser Na, Mg et T comme dans le cas des sols
non salés mais déterminer le Ca et Mg solu-
ble et le.retrancher de Ca et Mg trouvés.

’Pour:bela 50 g de sol dans ml H20 distillée.
Agiter 2 heures.

Repos une nuit : si le filtrat cost trouble
SR pas de Ca et Mg soluble

si le filtrat est clair do-
ser Ca et Mg au complexon
sur des prises de 50 ml.

w9

b) Si CL > Na

Dans ce cas Na s'unit préférentielloment & C1,
comme CloMg est trés soluble dans 1'alcool
éthyliquey, ClL Na et Cl K moyennement, or peut
donc éliminer tout le Na par lavage a 1'tal=-
cool sans hydrolyser le Na du complexe,

-5 g de terre dans 60 & 80 ml dtalcool mé-—
thylique & 70 % si C > 20 mmhos/cm ou dans
10 3 80 ml dl!alcool éthylique si
C 20 mmhos/cmg

-— agiter 2 heures ou laisser en contact si la
conductivité est faible.

~ laisser ddcanter une nuit.

aan/oeo



— mesurer la conductivité puis siphonner 1'al-
cool,

- recommencer Jusqu a4 lecture d'une conductivie
té supérieure & 0,2 x 1049 puis continuer a
l'alcool ethyllque jusqu'ad lecture supéri-

~eure a 0,5 X 105, Si 1l'alcool est trouble on
a dépassé. Il faut tout recommencer,

— remplacer le dernier alcool par 80 ml d'acé—

tate NHAN,
- agiter 2 heures, laisser décantor unc nuit.

..;Ifilfrer, Rinqer‘le4f1apon-avec cnviron 20 ml
acétate NHy et verser la solution dc ringa—
ge sur le filtre. Laisser égoutter.

- faire bouillir 3 ou 4 minutes pour chasscr
l'alcool,

2 laisser refroidir et compléter & 100 ml avec
~de l'acéiate.

— doser Na ct XK. au photométre.

'-'doser‘Ca, Mg et T comme dans le cas précé-
" dento . N

272 — METHODE IDERT-BONDY. (Ch,.OLLAT)

2721 - Principe

— Les bases échangoabies sont extraites par une solution
dtacétate A'ammonium normal a pH 7 et dosées par spec—
trographie. - '

— Le complexe absorbant est alors saturé de calcium 3
l'aide d'une solution normale de chlorure dc calcium
tamponnée & pH 7. Ensuite, sans-lavage préalable, on
lessive avec une solution de nitrate de potassium. Le
percolat obtenu contient le calcium provenant du com=—
plexe, plus celu1 provenant de l’exces de chlorure de
calciumn.,

In dosant d'une part la totalité du calolum, ot dlautre
part le chlore, on obtient par différence le calcium
réellement fixé sur le complexe.

©, . .= Le calcium est dosé par complexzoméirie

- Le chlore est dosé par argentimétrie
2722 -~ Réactifs

~ Solution d'acétate d'amnonium N, pH 7

Ooo/oao
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Pour 1 litre de solution ¢ = 50 ml d'acide acétique

- cristallisable

- ajouter 200 ml d'eau

— neutraliser par de 1'ammo=-
niaqus (95 & 100 ml d‘'ammo—
niaque 22° Bé)

- vérifier la ncutralité au
bleu de bromothymol ou au

. pH métre

-~ terminer 1'ajustage & pH 7T

avec des solutions diluées.

- Solution Cl,Ca 2H20 N-tampohnée a pH 7

Préparation (pour 6 litres de réactif)

—~ Solution 4 ¢ — verser 90 ml de triéthanolamine dans
2.800 ml dleau distillée.
- Agouter 30 ml d'acide nitrique
d = 933» .
-~ Amener 3 3.000 ml.

~ Solution B : -~ Disscudre 441 g de ClpCa 2H,0 dans
' : 3. OOO ml d'eau distillée,

-~ Mélanger solution A ¢t solution B

Amener & l'aide du pH metre a pH 7, par addlulon sui-
vant le cas, soit de triéthanclamine soit d'acide
nitrique dilué.

- Solution ClpCa 2H20 N/10 non tampoﬁﬁé
- SolutionyﬁO3K ﬁ_ - | a | {
~ Alun de fer et d'ammonium satu&é (environ 140 g/1)
)_f~ Nitrate-d‘argent_titré N/ZC :
_-; Thiocyanate de-ﬁotassium N/ZO‘w :
— Nitrobenzéne pur
— NO3H environ 6 N,
A—'Solutlon étalon de Ca‘; —Adiséoudre 2,4972 g de
: :C03Ca P.A. (tenir compte .
des impuretés si nécessai-

.'re) dans.25 ml cnviron |
4'HCL au 1/2. ’

— amener a 1.000 wl avec de
lteau distillée 3 1 ml de
cette solution correspond
2 1 mg de Ca.

uou/oen
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) —-Solutlon de Complexon IiT N/50°b dessécher le comple—
‘ xon & 80°
- dissoudre 3,721 g de

Complexon III dans
1,000 ml dlcau dis—
tillée

" — déterminer le titre
exact & partir de la
solution étalon de

2T L ' J - - 'Ca.

~ Solution de Soude 5 N,

~ Indicateur : Calcon

Faire une solution comprenant s - 0,2 g de calcon
~ 20 ml de triéthano-
- laminc
- 80 ml de méthanol

ou s Calcéine - 0,2 g calcéine
5 - 0,1 g thymolsulfo-
nephtalelne

- 100 ml de soude N/10

- 2723 = Mode opératoire

- Peser 10 g de terre (20 g si.le sol est pauvre) passée
au tamis module 34 NFX II 501, gqui seront mélangés avec
20 g de sable calibré aux environs de 1 mm, préalable-
ment lavé & ltacide nltrlque et & 1‘eau distillée et cal-
ciné, :
— Introduire dans une colonne & percolation (hauteur 45 cm
@ 2 cm) : - un tampon de coton sufflsamment tassé sur
une hauteur de. 2 cm.
" -~ 10 g de sable,
-~ le mélange s 10 g (ou 20 g) de torre + 20 g
(ou 30 g) de sable, ”
- 10 g de sable.
le mélange -terre; + sable doit &tre le plus
homogéne: possible.
I1 est recommandé de llintroduire par peti-
tes quantltes°

- Introduire lentement la solutiocn d'acétate dlammonium
de fagon & imbiber entiérement la terre; rcmplir ensui-
te la colonne et boucher par le haut afin dlarréter
1!'écoulement.

—~ Déboucher et percoler 1entement ‘avec la solution d'acé--
‘tate d'ammonium jusqu'tsd 250 mlé “La- percolation doit du-
rer.3 heures., Recevoir le percolat dans une fiole de .
250 ml, Ces 250 ml serviront au dosage des bases échan-— -
geables.

Na et KnSOnt dosés au phoﬁométre"“ N

Ca et Mg sont dosés par complexométrie.

aoa/neo
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- Percoler ensuite lentement, avec la solution de ClpCa N
tamponnée jusqu'd 500 ml,

- Percoler par petites fractions, avec 150 ml de la solu-
tion Cl2Ca N/10,

»vEcarter ces 2 filtratse.

- Percoler enfin avec-500 ml de la solution de HNO3K N et
recevoir le percolat dans unc Tiole jaugée de 500 ml,

Dosage de CL
. = Prélever 50 ml du percolat NO3K

- Ajouter 5 ml de NO3H 6N
10 ml de NO3 Ag N/20
3 ml dé Nitrobenzéne
T ml d'Alun de fer et d'ammonium,
-~ Agiter énergiquement une mlnute pour coaguler lc pré—~
cipité. .

" Sur les sols de Tunisie dont le pH est en général neu~-
dre ou dlealin on peut proceder par tltrage dircct du
chlorure par le nitrate d‘argent en présence de chro-
nate de potas31um,,

Dosage de Cat™
—~ Prélever 50 ml du ﬁercblat

A'— Ajouter 3 2 ml de soude.5 o :
. 6 gouttes d'indicateur (calcon ou cﬁloelne)

- Agiter

Tltrer 1mmedlatement par le Complexon III N/50

( pour ls calcon : la couleur virc au vio-—

Ap point let bleu.

pour la calcei~ _
ne s la fluoresconce dispa—
© - raft brutalement,

" terminal

soit v = nombre de ml de Complexon IIT /50,

' Calculs

Dans les conditions de ce mode opératoire et pour unec
prise de 10 g = .

— Si la liqueur de Complexon III est exactemeont N/BO et
les liqueurs de Nitratc d'argent et de Sulfocyanure
exactement N/20, appliquer la formule 3

con/sab



T en meq. pour ﬁOO g de terre =
2v 457 = 50

.} 4ttt ep e b §

N.B., — Faire un témoin avec une quantité de sable équi-
valente & celle se trouvant dans la colonnes

Romargues 8

= Dans le cas particulicr dossols de Tunisic .qui sont
souvent saléds, calcaires, gypseux, utiliscr dos con-
centrations de réactifs un peu différentes.

- Schéma des percolations

10 g sol + CH? Co ONE4 250

C12Ca tamponné & ph 7 500 ) écarter
_ ) ces
C12Ca non tamponné 150 )  filtrats
N 0% K . 500

—~ Différents titrages
a) Dans le percolat CHY Co O NH4

Ca s 25 ml.
+ 4 cc Na OH 5N
+ Calcéine (5 gouttes)
Titrer par EDTA 0,2 N

Ca + Mg s 25 ml
+ 10 cc tampon Mg

+ noir d'ériochrome (8 gouttes)
titrer par EDTA 0,2 N

Na et K @u photométro
On dose Na soluble + échangcable
On déduit du chiffre trouvé lc Ua soluble
mesuré dans llextrait dec saturation.
La différence donnc le Na echanbe blc.

b) Dans le percolat No3K

Ca c/précédemment
prigse dlessai 50 ml

EDTA = 0,2 N

003H
prise dl'essai 50 ml :
+ queclques gouttes d'hélianthine
Titrer par SO4H? 0,1 N

Cl

Sur la m@éme prisc que
Co”H rajouter quelques gouttes de Crodk2
Titrer par No3 Ag 0,1 N
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304 Do
Dane le cas dos sols g;ypseux, par gra,wno'crle
ou. gomplexometrl_ci._ ' :
=i 7 . Le Cag total c'Lose9 diminué de la sommoc CoJH Cl +
- -_80_4 corrospond & la capaclte d'echange.-_.;
— Dans le cas des sols calcaircs ou gypseux lc Ca
échangeable est. calculé par dlfferencc entro la capa—
‘ 01te d,'echa.nge et 1a sOmmo des 3 autros ca‘h ons,

‘ .
-
\ .
'
-
s .
!
' ! s
- L
. 1
~ i
: . -
- O
: .
- 1
, N
' - Jd -
. - .
. ' .
- 1
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= .
s - -
)

B aon/aot



08 — DOSAGE DU PHOSPHORE ASSIMILABLE DANS

LES SOLS CALCATRES

(Méthode d'Olsen)”

281 =~ REACTIFS UTILISES

- Bicarbonate de Sodium 0,5 M ajusté & pH 8,5.
42 g de CO3NaH dans 900 ml environ d'eau distillée,
" Ajuster & pH 8,5 (15 & 18 cc de Na OH M),

Amener & 1.000.

- Réactif chlorosulfomolybdique

a) dissoudre 12,5 g dec molybdato d'Ammonlum dans 100 ml
dleau distillée & 60°. S

Piltrer si trouble*

b) Mélanger lentement et en agitant 140 ml SO4H2 d = 1,84
(pour toxicologie) avec 112,5 ml HCL 4 = 1,19

Laisser refroidir et verser sur 120 ml d'HZO dlstlllee.
Amener & 400,

Versor lentement en agitant (a) dans (b).

Amener & 500.

Conserver en flacon brun.

~ Chlorure Stanneux

a) Verser 10 ml HOL d = 1,19 sur 90 ml eau distillée.
Amener & 100, ' '

b) Dissoudre dans (a) 2,5 g de Chlorure Stanneux — Filtrer
rapidcecment.

Conserver dans un flacon & siphon, mettre guelques grains
_ d'étain métallique qui conservent le chlorure a-lLlétatb
Stanneux.

Recouvrir le ‘tout d'une couche d’huilé de paraffino:

Solut1on étalon de phosphate monopotas31que

1/ Solution & 100'K/m1 de P 05°
peser 0,1917 g de PO4 K H2 et dlssoudre dans 1.000
d'cau dlstlllee.

Ajouter 3 - 4 gouttes de chloroforme

+ M.Ls JACKSON — Soil Chemical Analysis p. 162 et
OLSEN et al. U.S.D.A. cir. 939 (1954)

ces/vee
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2/ ¢ Jj.‘.l’blolév 4(/m1, :
Dilver la Drecedente au 1/102me

Charbon actif exemgﬁ_dé'phosﬁhbfe

o e o e R AL LA £ MR, e B Lo

Agiter 100 g de char?on actif avec 200 mi de 002Na H pE

8,5 peadart 30 minutes & 1l'agitateur rotatif.

Filt~ecr -~ Laver - Laisser sécher le charbon & llair.

Remestxre le charbon ainsi traité en contact awveg 100 ou

200 ml de CO3 Na H 0,5 M pendant 30 minutese

Agiter de  temps en temps a- 1arm%1n.

Vérifier oi le filtrat contient encore, du Phosphoro-

Répéiser 1iopiration 3usgu a d;sparltlon totale du phos—

phore, -

282 - EXTRACTION DT F2 00 ASSIMILABLE

283 -

ar—

-5 g do,sol_daﬂg un erlenmeyér}

'+ 100 1L 003 Fa T 0,5 M,

- 4+ un pen 42 chaarbon achif pour décolorer 1thumus.

le Tappo SOTT2 doit &tre L : oo
6 TADPOLS = aE e . o
le ranp ‘anintion v o2 ToR

- Agiter 30 winmntes & l'agitateur mécaniques. - - .-

- Filtrer Sur filire blev, .o = e s

Si tout 1lrumus n est pas décoloré, ajeuter du charbon
cagitor & la malu. - -

TMltrer 4 nouveau. Sl

COLORTMETRTE I

preparee & cet ﬂfcto

actif,

On détemirine lcs concentrations inconnues des echantlllons a
mesurer-3 rosir . de tono entrailon corinues d'une . gamme ¢talon

2831 ~- C—arr“e éb@'01 i 0 & 1oo Z"/ml de Pp Or; dans 50 ml




Concentration en Volume de PO4KH2

T 1 !
! ! !
"1 P2.0g x/50ml 1 3 10 ¥ /ml i
! 1 ' : !
{ ! !
1 08 1 0 !
! " : 1
[ 5 . 1 0,5 !
! 1 1
! 10 ) 1 !
! ! 1
1 15 ! ’ 145 !
f ! !
! 20 ! 2 1
! ! o !
! 25 L 255 !
! 1 !
T 30. 1 T3 !
! i -1 ; !
I 40 ! 4 !
f ' i " !
I 50 ! 5 !
! ol 1
! 5 ! 155 !
! 1 —— 1
! 100 1 10 !
I- ! !

a/ pour la gamme

mettre dans des fioles jaugées de 50
10 ml de CO3 Na H 0,5 M
+ les quantités ci-dessus de POy K Hy & 10 ¥ /ml

b/ pour les échantillons & doser.

mettre dans des fioles jaugéesJﬂéjSQ___ -
.10 ml du filtrat d'extraction .. .
+ un peu dleau aistilléeug_agi%ef.,Av
Dans ces 2 séries de fioles, 15 miﬁuies avant la colori-
métrie L o '
Ajouter 2 ml de réactif chloro-sulfo-molybdigiic:.
Compléter & 50 ml '

Agiter en rctirant fréquemment le ‘bouchon pour laissexr
partir le 002,

2832 — Mesure proprement dite

Se fait au colorimdtrc LANGE muni d'un filbrc. rougo.

ooa/one



Au tcmps O mettre 3 gountes de 012 Sn dans la lére fiole

de. la gamme etalon. i e

Toutes les 2 mlnutes mettre les 3 gouttes do 0128n dans
chacune-des. floles de la gammo puls des eohantlllons a
mesurer, i

Temps de contact ,=: 8 minutes

o Donc au bout de 8 min. colorimétrer la lére fiolc,

b o ]

o roon "miomMm " " 2&me ot ainsi
de suite. '

284 - COURBES

Construire la courbe étalon sur papier milliméiré en portant
en abscisse = les concehtrations cn P? 0 g/50 cc et cn ordon—~
née = les lectures au colorimétre., Bn déduire les concentra—
tions en P05 des échantillons & mesurer. :

285 ~ CALCULS
2851 - en E.p.m."‘ R .
Soit h le nombre de & de P205/50 ml donné par la cour-

be.
P - 100 "
P 05 on p.p.m =h X 5x 10 |
ou 100 = volume solution d’extractlon.
5 = poids en g de sol.
10 = fraction aliquotes

2852 - en 2205 %

1 pepem = 1 mg Paf'ké; R
s 1. % pourt ga .. .
10‘6 pour 1 8.

I

done P2O5 en p pom x O 0001 = P205 %

2853 - on P %

, P205 % x 0,37 =P %

286 - ECHELLE DE FERTILITE

5 DPePam de P sols pauvres

uou/...



& 10 pop.m
> 10 papem
> 18 pepem

sols moyens,.
sols riches.

sols trés riches.
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29 — FER TOTAL

291 w METHODE I

10) Mode opdératoire

- Porphyriser la terre.
- Peser 1 g

- Calciner légdrement (400° environ) pour éliminer les matidres
organiques.

— Traiter dans un petit erlenmeyer de 150 cc par 20 cc HCL con-
centré (entonnoir dessus pour condenser les vapeurs).

— Ebullition au B.S, Jusqu'd résidu & peu prés blanc.

- Reprendre lo tout dans un bécher de 1 litre (ou wn orlonmeyer).
+ 50 cc HCL
Ebullition

Ajouter goutte
stanneux jusqu'

goutte en agitant une solution de chlorure
décoloration, puis 2 gouttes en excés®

4
&
- Diluer & presque 1 litre.

Eliminer 1'excés de Cl%Sn par 5 em3 de bichlorure dc mercure
(saturé & froid).

— Repos un momenta.
- + 20 cc du mélange s0%m

so04u2
po4u3

et titrer a froid par MNO4K N/1O jusqu'a coloration rosc.
1 em3 de MNO4K N/10 ——emm—m 5,6 mg de fer.
2°) Réactifs

Chlorure stannoux (C€1°Sn)
- 50 g de sel cristallisé
- + 100 cc HCL pour 1 litre

- + quelques grains de Sn métallique

Mélange

S04im 67 g )

so4g? 130 ce 1 litre
PO4E3 138 co

(d = 197) |

uoo/'-i



3¢) Calcul

- T -

Fe enmg% =X x 100

|

Remarguc

— 3i lc =0l est calcairce procéder comme suit

L3
L]

- pescr 1 g de sol

- calciner légérement au mouflc & 4000

— Traitor cc sol dépourvu de matiéros organiques par HCL
jusqu'd non cffervescence (dans un orlenmeyer de 15C Go)

- Une fois lc calcairc détruit ajou@er 20 cc d'HCl concontré.

- Poursuivrc comme précédemment.

292 ~ METHODE IT (BONDY)

Réactifs ¢ -

BExtraction

s

.0

HC1 concentré
H202 3 110 volumes _
solution stanneusc (1a m8mc qui a servi pour lc dosage .
du fer libre)
- b5g de C12Sn
-5 ml 4'HCL au 1/2
- Chauffer '
: — Compléter & 100 ml avec HCL au 1/2
Cleg (dans les mémes conditions que’le fer libxre
4 5 % en_chauffant) '
Cre0TK2 N/20 u
Solution mélange dans les proportions suivantos
- S04H2 pur 83,3 cc
- PO4HE3 pur 250 cc
- eau distillée guantité suffisantc pour
compléter & 1 litre '
Diphénylaminc sulfonatc de Baryum & 0,5 % dans 1'oau.

5g dc sol dans matras de 150 cc & col long

+ 30 cc A'HCL concentré
+ guclques billes de verrc pour arritcer les projections
Boucher les matras a l'aidc d'entonnoir
Bbullition 5 h sur bain de sable
Refroidir ot filtrer sur filtre . blcu dans hécher
do 250 cc (sc servir d'une pissottc contcenant H20 dis—
tilléc pour fairc passcr los derniéres gouttes qui ros—
tont sur le rcbord du col du matras chaquc folz quo
llon verse la solution d'extraction sur lc filtre)
Daver & 1l'eau distilléc 3 fois dans lc matras ot 3 fois
sur le filtre
Ajoutor 5 cc de H202 pour élimincr les matidros organi-
ques ot portor & ébullition sur plague chaulffentos
cn couvrant avece des verres de montrc. /

o8 v L% ]



Dosage 3

Calcul

- 72 -

- Aprés un certain tcmps d'ébullition retirer les vorres
dc montre et continuer & concentrer jusqu'a wvolumc de
50 cc cnviron.

~ Transvaser ¢an® des flOlOS jaugées de 100 cc o%b. comple-
tor & 100 avec eau distillée. St

- Prélever 20 c¢c de la solution d'extraction dens unc
fiolce cylindro-coniguc de 250 cc
+ 2 0 cc 4'HCL au 1/2

- Porter & ébullition et réduire par lo chlorurc svanneux
013Fe en €12 Fe. Pour cola ajouter goutte & gouttc
-01%Sn jusqu'ad décoloration et unc goutie cn cxoeés
(nc pas dépasser)

- Rofroidir sous jet d'eau fr01de.

- Agoutor ensuitée 10 cc de €12 Hg pour élimincr l‘“"ces
de C1L °Sn et 20 cc de la solution mélange

- Amcner & un volume de 200 cc avece de lleau distillée

~ Ajouter 8 gouttes de diphénylamine sulfonatc de Baryum

'— Titror au bichromatc dc potassium N/20

méme virage que pour lc fer libre du blanc au vert de
plus en plus fonecé et enfin au violet.

2 Cr20TK2 = 1 Fe203 ,

1 ce de Cr20TK2 N/20 = 0,003992 g de Fe 203 total

Dans les conditions dc l'analyse c'est & dirc umc prise
de torre de 5 g et une prise pour le dosage de 20 cc sur
unc solution d'extraction totale de 100 cc

X x 0,003992 x 100 x 100

203
Fe® 05 ¢cn g pour 100 g de sol 5% 20

X x O 003992
X = volume de Crc0TK? utilisé,
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210 ~ FER LIBRE L

2101 - METHODE DEMOLON

- Peser 2 g de terre finc. Les placer dans un erlenmcyor.
- + 100 cc solution acide oxalique & 2 %

- + (COOH)2, 2H20 (en poudre) jusqu'a effervescenco.
par petites quantités avee intervalle d'1/4 dth doc repos
entrce chaguc addition -

Laisser en contact 48 heures.
- + 10 cc de citrate- ammonlacal (acide citrique 400 g + WHAOH
Q.8. au litre). .

Agitor ot laisser on digestion 1/4 d'heure.

- Piltror sur fiole jaugée de 250 cc (filtre ordinairc).
~ Compléter a 250 cc.

- Prélever 185 cc (correspondant & 1 g de terrc).

Les placor dans un erlonmeyer. -

-~ Peroxyder par qucelques gouttes d'H202.
Porter & 1'ébullition.
- Ajoutcr alors progreséivemont KOH & 20 % ¢t chauffor jus=—

qu'a élimination de NH” avec separatlon totale du for &
1'état floconneux =—w————-— ~- Fo (om)3,

Filtrer. Laver. (5 ou 6 fois le filtre)
— Redissoudre le précipité dans uné solution bouillantc ren-—

formant 24 o/oo cn volume A'HCL + 5 cc de S04 Cu & 10 g/1.
Bbullition —————————r CloFe.

.=+ 1 cec et plus de salicyecatc do soude 3 40 g/l jusqula colo-—
ration violacéc.

- Titrer par l'hyposﬁlfito dc soude N/¥O gue l'on verse & la
burcttc jusqu'a décoloration.

Fer en g% = xoem x 0,28
(exprimé cn Fe)

Fe g'% = xemd x O 8
hXprlme en Cl3Fo .

I ——




2102 -~ METHODE DEB

21021 — Extraction

210211 -

210212 -

- T

Reactlfs

Solution normale d'acétate de sodium ot
0,2 N de tartrate de sodium 3 136 g d'acé=
tate et 23 g de tartrate pour 1 litrc. '
Hydrosulfitc de sodium (S,0, Nap).

Acide chlorhydrique N/20

Acide sulfurigque et nitrique concentbré,

Mode opératoire

Broyef‘entiéremcnt et tamiser & O;Zumm,
10 g de sol ‘ '

Peser 1 g do terre fine passant au tamis

100, échellc américainc, module 24 LiEX II

501 et 1l'introduire dans un tube & ccontri-
fuger. ‘

Ajouter 50 ml d'cau

ou 50 ml dc la solutiorn mixte de tartrate

ct &'acétato”(qui sert 4 tamponner le milicu
et & complexer le fer dissous).

Agiter éncrgiquement,

Ajouter 2 g dthydrosulfite ct lalssor au
B.M, & 40° en agitant dc temps on ‘tomps

’ pondant 30, & 50 minutes jusqu'ad cc gque la

décoloration soit completo (redu0ulon du fer)

Centrifuger ot decantor dans un bo ohur de

250 ml.’ '

Aglter 1é culot do--temps en tomps pondant

15! on préscnce de 50 ml d'HCL N/ZO & 40°
. 1)3 : (dlssoluulon)

Ccntrlfugor ¢t aJOuter le centrlfuoau au
premioTe :

Fairc un douxiémo traitemont identique au

- précédent (attaque & 1'hydrosulfitc ot la-

vage chlorhydrique). Joindrc les solutions.

Le résidu doit 8tro blanchitres; un troisié—-

me traitement est parf01s nécessalrc,

t

iCanentrer au-bain de sable tres ohaud cn
‘presenoe de 5 ml de- SO§H2 ‘concentré

(jusqu'a 40 cc cnviron

uoe/oou
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- Rccouvrir le bécher d'un verre dc montre
ou mieux d'un entonnoir renversé dc dimen—
sion appropriée pour jousr le rdHlc de con-
densateur.

~ Amener & fumées blanches et introduire par
le bec du bécher NO3H concentré goutic &
goutte en attendant que chaque goutic ait
bien réagli avant d'sjouter la suivantbe.

aprés avoir rotiré du fou)

- L'attaque est terminéde lorsque la solution
est devenue d'un jaune franc stable, Une
‘quantité treés faible d'acide nitriquc est
nécessaire. (1/2 cc-environ)

~ Chasser les vapeurs nitreuses en amerant

& scec. Reprendre le résidu avec de lleau

et filtrer, Lla solutiom sulfuriqué ainsi
obtenue se trouve débarassée de 1'hydrosul-
fite et également des matidres organiques
événtuellement pfésentes, par oxydatione.

Le dosage du fer peut ensuite slocffcotuer
par de nombreuses méithodes : deux sont dé-
crites ci-apres 3

1) Volumétric ¢ bichromate §/20 ~
L N/50 - §/100.

2) Colorimétriec 3 o.phénanthroline.

21022 ~ Volumétric s Bichromate de Pofassium

210221 - Principe

Le fer amené & 1l'état Fe'™™ par lc ‘ohlorure

- stammeuxj de cette fagon Tit+++ nlest pas ré-

210222 -

duit. L'excés de chlorure stanneux cst enle—
vé par oxydation par le chlorure morcurique,

sn™t 4+ 2Hgtt 4+ 201~ ———o Sottte 012887

Fett est alors dosé par une sclution ds Dbi-
chromate titré /10

On ajoute de 1llacide phosphorique afin de
provoquer un complexe avec les ions, Fe™tT
formés au cours du titrage. La fin do la ré-
action d'oxydatiocn cest donnée par un indica=-
teur ¢ diphénylamine sulfonate de Ba.

Réactifs

— Sclution stanneuse

0.!/"6



210223 -

—~ 76 -

(5 g de CloSn

(5 ml d'HCl concentrd
(chauffer

(compléter 3 100 ml

CloHg 5 ﬂ
PO4H3 conce. 84 %
SO4H, 6 W (1/6)

Diphénylamine sulfonite 0,2 = 0,5 % dans
1 'eauo

Bichromate do potassium N/50 ou N/100

Solution étalon de fer : 1 g de for pur,
attaqué par HOCL (50 cc au 1/2), chauffer
doucement , OXJdOT (1cc & 2cc) par HoOo,

Mode opératoire

-

Reprendre le résidu 20 ml ClH 1/2.
Chauffer au volsinage de 1'ébullition.

Agouter goutte & goutte du chlorurc stanheux
jusqu'a disparition du complexe forrichlors
hydrique jaunc. Ajouter une goubio cn cxcés.

Refroidir sous un oeurant d'eau,

Ajouter en une seule fois 10 ml d¢ chlorure
mercurique ¢ attendre 2 minutes. Lo préci-
pité de ClpHgo doit Stre faible LIl 00—
respond & un faible oxcés de Cl 1

Ajouter 10 ml SO4Hp 6N
5 ml'EOAH3 concentré
6 -~ 8 gouttes dlindicatcur.

Faire tomber le bichromate titré cn agi-
tant. I1 apparalt une coloration vort“ dfe
aux ioms Crt++, Aller lentement & y, la fin
Jusqu 3 apparition de la teinte Vloloﬁue H
un -exceés de blohromate détruit 1'indicatepre

Paire un dosage avec les mémes réactifs mq% .
une solution donnéé de fer.

1 ml de bichromate exactement N/10 = 5 mg
58 de¢ Fer,

coi/ves



21023 - Colorimétrie 3 & 1‘Orthophénénthroline

210231 -

Principe

Fett donne avec lto.phénanthrolinc

CloHgW, HoO un ion complexe rouge contonant
trois molécules dlo.phénanthrolinc pour un
Fett,

- 1

i
s |
\\ = i La forme oxydéoe ost
bleu pile

P\ N
1
|

La coloration reste stable plus de six mois,
Elle est indépendanmte du pH entre 2 et 93

. le complexe est trés stable, la coloration

210232 -~

dépend peu de 1'excds de réactif ot de la pré—
sence d'un certain nombre dlautres anions,.
Cependant, de nombreux autres hydroxydes ct

de phosphates pouvent précipiter : 1lladdi-
tion de citrate pout souvent éviter ces pré-
cipitations., Il est nécesdgaire de réduire au
préalable Fe™ en Fett, On utilisc 1'thydro-
quinone. . ‘

On dose habltuellement de 0,1 & 6™ par cen~
timétre cubc.

Réactifs

- Solution de citrate d'ammonium ou de so=-
dium & 1 %

- Hydrogquinone & 1 % dans un tampon acétique
H 4,5 (mélanger 65 ml d'acidc acétiquc
N/10 ¢ acide cristallisable dailud & 1/170
et 35 ml dlacétate de sodium N/10'= 13 g 6
de CH3COgNa, 3 Ho0 par litre. Consorver
au frigidairc. A rejeter dés que la solu~
tion A'hydroquinone se colore.

~ Solution dlacétate de sodium 2 M : dissou-
dre 272 g de CH3C OpNa, 3Ho0 dans un li-
tre dleau distillée.

- Solution dlo.phénanthroline & 0,5 g

dissoudre dans de l'eau chaude z+ Cy5 ml
de HC1 au 1/2 pour conservatlon)

coc/-oo
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;

~ Solution étalon de fer & 100\Y par ml
. (partir du fer pur, attaguer par Cli au
1/2, oxyder par H202) -

210233_f Mode operat01re

- Amener le filtrat 3 50 ml.

- Prelever 2 fractions aliguotes dc 10 ml
(plus ou moins suivant la richessce cn fer -
voir courbe d'étalonnagc) l'une dans un
bécher de 50 ml l'autre dans un ballon jau—
gé de 50 ml,

- Ajouter 4 ml de solution de citratc dlam—
monium & 1 %.
~ Déterminer au pH-métre sur la fraction con—
tenue dans le bécher, la quantité néccessai-
re d'acétate 2 M pour amener & pH 3,5.

- Amener le pH & 3,5 sur l'autre fraoction par
addition de la quentlte voulue dlacétate.

- Agoutor 2 ml de solution d'hydroquinonec
2 ml de réactif o.phénanthroline.

~- Attendre.2 heures,
— Amener & 50 ml.-
- Colorimétrer & 480 ~ 520 m ju (£iltro vert).

N,B. La courbe sera établie avec des concen=—
trations en Fe.allant de 0,2 & 4% par ml.

ooa/nno
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211 = SULFATES

o e . e e e

Lc dosage pratiqué est un dosage des” sulfates totaux, sans autre
indication sur la nature de ces sulfates. Lo résultat trouve pout
8tre exprimé en gypse en multipliant par le coefficient 1,79

10)

Mode opératoire

~ Pescr 5 g de terre

ot 5 g de CO3Nal

Bien mélanger; les placer dans un creuset de porcclainc.

Porter au moufle pour lc frittage s rouge sombre a 650° pcn—
dant 201, .

Placer sur filtrc plissé ordinairc au-dessus de fiolo jaugéc
de 250.

Roprendre par l'eau bouillantc.
Rofroidir e$% compléter
Prélever 50 co de solution ( -—— 1 g de torre).

Les placer dans un orlenmeycr de 300 cc,
+ 50 cc onviron d'eau distillée,
+ 2 gouttos d'hélianthine (3 0,02 %);

+ HCL pur jusqu'ad réaction acide sans excds (hélianthine
jaune devient rose)

Ebullition.

Ajoutor doucement, sans arréter 1'ébullition, 20 co do C12Ba
3 10 %.

Faire bouillir 107,

Le précipité sc rasscmble au fond. La ligucur surnazcantc est
clairc,

Repos 12 houres.’
Filtrer sur filtre sans condrce.

Laver lo précipité & 1'eau distillée bouillante jusqu'a dis-—
parition complétc de Cl.

Placor filtre + précipité dans crcuset taré.
Calcincer au moufle & 1.000°,

Pascers

'nl/!na
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20) Calculs

804 = x x 0,412 z 100
S04Ca, 2820 = S04 % x 1,79
. ~'
s04 % = 41,2 x

f 804Ca, 2820 = S04 % x 1,79

3°) Réactifs L
01%Ba & 10 %,
Hélianthine & 0,02 %.

/
a0/ omwa



212 - p H

- Préparer unc suspension dans le rapport

Sol 1
eau 2,5

-~ Bien remuer et laisscr reposer 2 heures.

- Mesurer le p H & 1l'aide d'un pH métre -~ Remuer la suspension avant
d'y plonger l'électrode.

Utilisation du pH métre METROHM

L'électrode combinée mesure et référence doit &tre trmpée avant
son emploil 3 a4 4 jours dans l'eau distillée.

Veiller 3 ce que la chambre extéricure de 1'&lectrode soit complée
tement remplie de solution de KCl saturée.

Pendant la mesure, le bouchon de caoutchouc doit &tre cnlové de
1'orifice latéral,

Aprés usage conserver l'électrode dans une solution de KCl saturée.
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IIT - ANALYSE DES ®AUX
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Au colorimétre ou au pH métre directement sur 1'échantillon,
Puis filtrer l!'échantillon sur grand filtre plissé ordinairc pour sé-

parer les matidres en suspension du filtrat. Toubtes les prises dlessai .
se feront sur ce filtrat.
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2 - RESIDU SEC

Evaporer & sec au bain-marie électrique 50 cm3 dleau dans unc ocapsu-—
le tarée (en argent). :

Puig porter a 1l'étuve & 180° pendant 1 heurc.
Refroidir au dessicateur.

Peser la copsule (1légdrement tidde encore car absorption Athumidité
trés rapide)a.

Exprimer l'extrait sec en mg/1.

lao/nl'
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3 - DILUTIONS ET PRISES D'ESSAIS

Le résidu sec étant assez long & obtimir, faire la conductivité pour
avoir une idée rapide du résidu sec approximatif et pouvoir calculer
les dilutions et prises d'essal & effectuer. I -

31 - PRISES D!ESSAIS (en ml)

-

1 504

T | I R 1 .
] Conductivité! Résidu =sec ! o3 1 c1 ! t Ca et !
! : ! approximatif ! . I ! i Mg !
] ] ! v ! 1 P
1< 1,5 <1 g 1100 1 25 1 100 { 100 I
! ! ! SO : 1 IS !
" 155 : 1 g ! 190' ! 25 o 50 ; 100
1~ 5 ! 3,5 g i 100 . v 100 25 1t 50 !
! ! S I v ! i 1
: 10 , 7T 8 : 1oo' | :5 L @5 25
! 15 ! 10 g 1 '100 1 - 2 ! 2571 25 |

' Sl conduct1v1te > 15 mmhos diluer l‘echantlllon de fagon & le ra-
mener & une .eau. ayant un résidu sec <inférieur & 10 g/l.

32 -~ DILUTION POUR LE SODIﬁM-,.

Doser tous lés éléments ci-dessus puis calouler paf'dlilerence
entre anions et cations la quantlte hypothethue de Ha (on mil-
liéquivalents) & trouver.

Diluer en dbh%équenéé en sachart que 1%ctalonnage actuel du pho-
tométre permet de doser au max1mum de déviation galvanométrique
13 mé de Na.

Quantités hypothétiques Coefficient - Dilubion &

! ! ! 1
! ! . !
! de Na & trouver (en mé) ! de dilution ! effectucr !
! 10 & 24 mé 1 “1/2 ! 25 /50 !
! R ! » - 1 !
’ 24 3 69 | 1/5 ; 10/50 ;
! 60 a 120 ! 1/10 ! 5/50 !
! . ! 1 !
; 120 & 240 ! 1/20 s -25/50 :
! 240 & ° 300 1 1/25 1 1/25 P
! . : ! 1 : 1
- 300 3 600. " 1/50 : 1/50 [
! 600 & 1200 ! 1/1oo 1 1/100 '
! ! ! !

eri/aes



4 — DOSACE DES. ANTIONS

41 - DOSAGE D& S0

411 ~

Par gravimétrie

—_Aqu dans erlenmeyer de 300 ce
L methyl orange & O 02 7
Lot HCl concentré . (1 om? env1ron) jusqu'a reﬁOulon “Cld@.

© 51 prise de 50 om3 completer a 100 cec env1ron avee de
_1‘eau dlstlllee. :

‘f;Porter & 1'ebu111tlon.

- Vorser 12 Bay 510 % (20 cm3) goutte a gou‘buu sgns arré-
Ter 1'ebu111tlon, Jusqu a4 non preclpltdtlon.

e Contlnuer l'ebullltlon 10! Jusqu a4 ce que le précipité

L4112 -

tombe au fond et la liqueur surnageante soit claire.

~ Retirer du feu. Laisser au repos une.-nuite

- Filtrer sur filtre sans cendre.

Laver &, l’eau dlStlllev boulllante (3 fois dans 13 £io-
1le, une fois sur le Tiltre).

-~ Calciner au,moufle une:1/2 heure. & 400° envirom.. :

~ Refroidir. Peser.

Dans 1 g de 804 Ba il y a O g,412 de so4--

S04 = x i“" 0 412"

puis ramener 5 1. 1000 o ,
‘axprlmer-;cAresultat en mg pour 1,000

Par . complexpméirie -

4121 - Mode;opératoire

~ prise d'essal

+ 1 ce HCL dilué

+ ClZBa N/10 (exactement tltre)

Completer 4 100 si necessalre. Ebullltlon modé-
ree 20'



.
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—'+_6 oo de solution tampon so4

- + 5 gouttes de noir d'ériochrome

- + 1 pincée de complcexonatz do Mg

- Titrer au complexon 0,1 m jusqu'd viragce ou bleu
ciel (8i le virage n'est pas atteint quolques
grains de- complexonate de magnésium tombant dans
cette solution bleue donnent une coloration TOSE ).

~ On dose Ca + Mg + Ba
( 1/2 du volume de Cl2 Ba ajoutsd

+ chiffre de burette de Ca + Mg
soit (A).
- chiffre de burette de SO% moit

() |

4122 — Prises d‘essais'ét calculs

“Sulfate = (

T !

< ; " .
. 804— ! S04 !

! - 1
! Résidu soo ! Prises! C1%Ba ! !
! . !d'essaila ajouter I en mg/l . len milliéquivalents/!
] ! ! -1 S ! .
! I 1 T R o !
1 L 1,000 mgA! 100 ce! 5 t (2,5 + A - B) x 96 1(2,5 +A~B)x 2 |
! ! ! ! oL o !
11,000 & 2,000 { 100 1t 10 1 (5 +A~B)x 96 1(5 +A~B)x2 !
! ! ! ! I R !
12,000 & 4,000t 50 1 10 1 (5 +4A-B)x2x 96 1(5 +A-38)x4 !
! ! ! ! . T !
14,000 & 8,000t 25 1 15 1 (7,5 +A=3B8)x 4x96 1(7,5+A~3B)x8 |
! ! ! ! P !
! > 8,000 ! 10 1 15 ! (75 + A ~B) x 10 x 96 1(7,5 + A~3)x 20 !
. ! N ! . ! P R <. S ¢ |! - - N 1

!

4123 = Réactifs

— HCL dilué =.187 co HCl du commerce dilués & 1 li-

‘treo -
~ Tampon S04 = C1wE4 . 358
+ NHAOH 225 cc
+ CnK 5 g’

+ H20 dist. Q.S. & 1,000

'w Gomplexon ITII 0,1 am = N/5 = .solution & 37,21 g/l
(voir préparation au
t -~ dosage du Ca)

L

- C12Ba N/10: =r 1242153 g/1 - ..

LAY “ o -oa/ole



Vérifier le titre de C12Ba par le complexon III.

10 cc de 012Ba doivent correspondre & 5 cc de com—
plexon,

- Pour cela 3

10 cc Solution. de ClgBa 4 Fitrer

+ 1 cc HCl dilué

Compléter & 100

Chauffer & 45°

Ajouter 6 cc de tampon so4

'+ 4 & 5 gouttes de noir d}ériochrome

"+ quelques grains de complexonate de Mg

Titrer au COMPlEXOn ——-————m S, bleu ciel

—. Noir d4'ériochrome

preparatlon decrlte plus loin avec le dosage de Mg.

4124 - Inconvenlcnt de cotte methode

La quantité de C1°Ba- -ajoutée. peut &tre insuffisante.

Dloi précipitation 1ncomplete et result B nrop faiw- - -

ble.

42 — TOSAGE DU CL

- Bau dans bécher
: + 2,3 gouttes de ohroma%é'dé pdtéssium'é 5 %,
- Titrer par NO3 Ag N/1O JuSqu & virage au rouge.
1 cm3 de NO3 Ag N/1O e 955 mg de Cl.
CL = x x 3,55
ramener & 1,000
Le NO3 Ag N/10 est & 17 g pad litres

43 — DOSAGE DU CO>

D Ge,dosage'se fait en premier aprés le pH pour éviter que les
‘vapeurs de laboratoire ne faussenht le dosage.

~ 100 cc dveau dans erlenmeyer.,
- + 2 gouttes d*thélianthine

(a 0,02 % dens 1'sau ou & 0,1 % dans 1'alcool & 60°),

confean



- Titrer par S04HZ N/10 jusqu'ad virage au Tose.
1 med de So4m? /10 correspond & 3 mg de co3.
o3 =x x 3

ramener & 1.000.

~ 89 —



51 ~ DOSAGE DU

._._‘ 98 —

5 — DOSAGE DES CATIONS

Ca, AU COMPLEXON

511 - Réactifs

1 -

Complexon III 0,1 moléculaire

Peser trés exactement 37,21 g/l de complexon IIT gé-
ché au dessicateur ou & 80° au maximum. Les placcer dans
une filole jaugée de 1,000,

+ 200 cc environ d'eau distillée.
+ 200 cc de soude 2 N (froide).
Compléter & 1,000

Agiter. Conserver dans flacon pyrex.

Soude 2 N

Peser 90 g de NaOH. Laver la surface extéricurce pour
enlever le carbonate..

Compléter & 1.000
Solution approximativement 2 N est suffisante.

Colorant s Murexide ou bien calcéine (voir préparation
au complexe absorbant)s

Se prépare au moment de l'emploi.

Dans flaccn compte—gouttes mettre 0,1 g environ de mu-—
rexide et 20 cc d'leau distillée froide.

512 — Mode opératoire

On

opére avec un témoin pour mieux observer les couleurs.

Témoin ¢ 100 cc eau distillée (
+ 10 cc NaOH 2N

+ 5,6 gouttes de murexide (  tion violette

== cOlOTa~ -

-

NN

+ 1 goutte de complexon

NN

(1e complexon se trouve dans la burette ).

) Eauw & analyser

————r = ) 100 cc dleau (prise variable suilvant la con-—
coloration ) ductivité)
pourpre ) + 10 cc de NaOH 2 W

) + 5,6 gouttes de murexide

"G/Q.i



- 9% -

Le virage bleu violet de la murexide étant delicat &
observer, on dépasse le virage d'une goutte ( =——>
violet franc que 1l'on retranchera & la lecturc do la
burette). :

Titrer 1'eau & analyser jusqu'd virage au violsbt (sem-
blable au témoin)s : : -

3

solt x cm” de complexon
1 om3 de complexon IIT M/S correspond & 4 mg de Ca.

Ca en mg/l = x cm3 x 40

‘52 -~ DOSAGS DU Mg AU COMPLEXON IIT

521 - Réactifs

1 ~ Complexon III comme pour Ca

2 — Solution tampon de pH 10,5,
54 g de Ol WH4 '
+ 350 cc de NH40H au 1/4

Compléter au litre.

3 — Colorant : Noir &'ériochrome

A préparer au moment de 1l'emploi.
1 pincde de colorant
+ 3,4 gouttes de solution tampon

.+.uh peu d'eau distillée,

Autre préparation de 1l'Erio T

0,40 g Brio T
200 cc alcool & 95¢

100 cc Triéthanolamine

Total solution s 300 ml. . - N
Cotte préparation est stable. .

Disscudre dlabord Erioc T dans une petite quentité
d'alcool.,

Puis ajouter 100 cc de triéthanolamine.
Rincer 1'éprouvette avec l'lalcool restant.
- Mélanger.

Transvaser dans Fflacon & boushon &meri,

coo, o ve



522 - Mode opératoire

53 -

_ 92 -

,Mettroziansiun erlenmeyer
100 cc d'eau & analyser
+ 5 cc de solution tampon. )
Chauffer & 46 ~ 45° (pas plus).

Ajouter 4 3 5 gouttes do colorant ¢¢ qui donne unc colora%. ©
tion violette. ' '

Titrer avec la solution complexon jusqﬁ’é virage au bleu
(sans trace de rouge).

Soit Y cm3 versés.

‘lfcm3 de complexon correpond & 2,432 mg

Mg en mg par litre:=:(y - x) X 24432

ol s
J
x

nombre dec qm3 de complexon versés pour Ca + Mg

3

nombre de cm

de complexon versés pour Ca

Mg cst obtenu par différénce,}

DOSAGE DU NA (par la méthode chimique)

3

— Prisc d'essai 5 cm” pour lc Wa dans orlenmeyér de 300 occ
-~ Evaporcr de fagon & réduiro ios 50 em3 3 10 em3 cnviron.
— Retirer la fiole. du fou ot ajoutof de la baryte hydratéc.
Si ex. . 1 g/l 1 cuillérc de baryte
n 2 " s 2w ".
] 5 s 3 o ' n

- Faire bouillir quelques instants

oo

~ Laisser refroidir 1 heure (nc pas filtror & chaud).
~ Filtrer sur petit filtrc pour avoir pou dleaux de lavags.

~ Bien décoller la barytc & l'aide d'un agitatcur rcoourbéd et
a bout dc cacutchouc.

— Laver 5 & 6 fois & 1'cau distillée froido.

-~ Ajouter dans le filtrat rccucilli (+ caux de lavagc) quelques
gouttes A'NHOH concentréc puis une quantité do carbonato
d'ammonium équivalentec approximativement & cclle de la ba~
rytc. ‘

- Agiter. Repos 3 & 4 hcurcs.

oifens



Filtrer sur filtre sans cendre & filtration rapide ot laver &
lleau distillée froide 3 & 4 fois®

Concentrer filtrat + eaux de_lavage sur Bunsen, presque & sec,
puis évaporer & sec au bain de sable..

Une fois sec, traiter par 1 om® dleau régale (2 volumes de HCIL
© pour un volume de. NO3H) pour decomposer les sels ammoniacaux.
Aller & sec au B.S. R

Traiter par 1 cc d'HCl Evaporor & sec. Puls 2de attgque ‘chlor—
hydrigue. - -

Remettre au bain de sable et aller & sec (toutes les vaﬁeufs
chlorhydriques et nitriques doivent &tre éliminées).

Reprcndru le résidu par une quantité d’eau distillée équiva~
lente & la prise d'essail (50 co mesurés : 1a.pipetto) pour
dissoudre le résidu. LT

L . . R .
Prendre wie quantité de ce Filtrat (& la pipette) équivalonte
.5 cette prise pour le Cl et la mettre dans un erlenmoycr. :

Ajouter quelques gouttes de Crodk? et $itrer par No3 Ag‘N/’JO°
' ( 3,54 mg de OCl
1 cm3 de No3 Ag correspond ( ’
5 ( 5,85 mg de ClNa
( 2,3 mg de Na
Na = x x 2,3
Ramener 3 1.000

Cette méthode n'est plus utilisée.

Le dosage du Na se fait au photométre a4 flamme.
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6 — DEGRE HYDROTIMETRI QUE

T1 s'agit de la dureté totale de l'eau qui correspond & la beneur en
ions alcalino~terreux- !

ml de complexon ajoutés pour doser Ca:’

X =

“y = ml deféomplgxon ajoutés pour doser Mg; .
D.H, = 10 (x +y)

ou bien

i

D.H. = (Ca + Mg) 4,8

Ca et Mg exprimés en miiliéquivalents.

ooo/--'.
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7 —~ CALCULS

Coefficicnts

en Mg
Ca 4
Mg 2,432
Na 2,3 (si dosage chimique
so4 412
c1 3455
co3 3

Bquilibrc anions ot cations

Ca (cn mg) s 20 so4 (cn mg) 2 48
+ Mg " s 12 + 01 " s 35,5
+Na M s 23 +C03 o s 30
Somme = A ' Somme = B

A = Ca %mg(l! N g gmg/lz + Na(mg/1)
0 2 23

B = 504(mg/1) 61 (me/1) 003 (mg/1)
48 35,5 30
= = 0,50 si A > B ou
A+ B - ?
3 = 0,50 si B >4
A+B O 20 sl -~

pour que l'analysc soit valable ce quotient doit 8tre compris entrc
0,50 et 0,52,



