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Les méthodes d'analyse exposées ci-aprbs, ne prdsentent pas un 
caractère d'originalité, Elles sont simplement adaptées au travail en 
grande série, compte-tenu d'un certain nombre d'impératifs : 

- L'analyse du sol comporte des cle'terminations variées (entre 30 et 35). 
- L e  sol est un matériau particulièrement hétdrogbne et il est parfaitement 
inutile de rechercher une précision trop grande; dans les meilleurs cas, 
cette précision ne serait valable que pour la quantitk de terre analys&e 
et non pour ce qu'elle veut reprdsenter, c'est-h-dire le plus souvent des 
centaines, voire des milliers de tonnes; il est par contre plus int6ressant 
de pouvoir traiter rapidement un grand nombre d'6chantillons. 

- Le personnel employ6 dans les laboratoire est en grande partie un personnel 
non qualifi6 au d6part, et posse'dant des connaissances de base souvent 
très rudimentaires, Cependant, 2i l'aide de modes op6ratoires très standar- 

dis6s et en kliminant aussi souvent que possible l'erreur personnelle grâce 
h des moyens automatiques, on peut obtenir de trks bons résultats. 

Dans l'expos6 de ces méthodes, on a omis volontairement certains 
détails, qui ne sont valables que pour un 1aboratoire.Chacun sait qu'une 
mdthode est rarement adaptable in extenso d'un laboratoire h l'autre, car 
certains de ces details pratiques sont souvent la conséquence de conditions 
matérielles, particulières au laboratoire et qui ailleurs peuvent être diff6- 
rentes 

Aussi souvent que possible, on a étudi6 le coefficient de variation 
des méthodes utilisEes - ce qui donne une idke de la valeur de ces mkthodes 
dans l'utilisation qu'on en fait - on sait combien l'dvaluation mathkmatique 
de l'erreur en analyse est sujette à caution. En effet, le calcul ne peut tenir 
compte que d'erreurs instrumentales (sur la pesde, la lecture des valumes, 
etc. . . ). 11 s'avkre très rapidement , lorsqu'on se penche sur ce problème, 
que les erreurs de ce genre sont minimes B côté de celles qui sont dues b 
des mauvaises conditions d'attaque ou de prkcipitation, 3 des él6ments 
gsnants, etc.. . . Ces erreurs ne peuvent guère être évaluées qu'en mesurant 
le coefficient de variation de la méthode (voir en annexe). 
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De toutes ces considgrations, et de l'exp6rience de plusieurs 
dizaines de milliers d'analyses de sols, il ressort que dans le travail 
en grande serie, on doit dans une certaine mesure sacrifier la precision b 
la simplicitd et B la rapidité du travail, sans pour autant modifier le 
sens de l'interprétation p6dologique. 

De ce fait, il n'apparaít pas nécessaire d'exprimer les rksultats 
avec des décimales inutiles, ne servant qu'8 surcharger les calculs ult6- 
rieurs. On verra d'ailleurs que les chiffres pdc6dant la virgule ne sont 
pas toujours significatifs. 



PREPARATION DES ECHANTILLONS 
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1. - DETERMINATIONS COURANTES. 
1 

l o) Broyage - Tamisage, 
L a  fraction des échantillons qui ne doit pas servir aux mesures 

physiques de perm6abilité et stabilité structurale est passee au broyeur qui 
simultanément &rase les mottes et tamise le sol B 2 mm, 

Cet appareil (1) est constitué par un large mortier tournant B 
fond plat dont la circonférence est garnie de tamis trous ronds de 2 mm. 
L e  pilon tourne sur lui-m&me, autour de son axe fixe; il peut être chargé 
de masselottes plus ou moins pesantes suivant la compacité du sol. Les 
surfaces de frottement entre mortier et pilon garnies de caoutchouc spécial 
permettent de ne pas Bcraser les agrégats trop durs ni les concrétions, L e  
temps nécessaire au broyage et tamisage d'un Bchantillon de 2 kg n'excède 
pas 2 à 3 minutes. 

2 O )  Homogénéisation - Fractionnement. 
L a  terre fine, recueillie sous le broyeur dans un récipient es 

grossièrement homogén6isée ?i la main et passée au diviseur-6chantillonne 
(2). Chaque passage de la terre a pour but de fractionner 1'Bchantillon en 
2 parties, égales en quantitk et qualité. Ainsi l'une des deux fractions obte 
& la première opératione st mise en réserve; la seconde est divisée B nouv 
jusqu'à obtention d'un poids de terre convenable aux analyses, Cet apparei - -  
presente un avantage ie rapidite et certitude quant B l'homog6ndisation. 
Pour le verifier, 2 échantillons possédant des teneurs en carbone très diff6- 
rentes ont dté m&langds et passes à l'kchantillonneur. 

Les résultats suivants ont été obtenus pour les teneurs en 
carbone. 

Echantillons d'origine : O ,4 % et 3 %. 

Après passage à 1'6chantillonneur, et obtention de 8 gchantillons identiques, 
on a obtenu pour deux d'entre eux pris au hasard : 

C .$ = 1,51 - 0,02 et 1,49 - 0,03 t t 
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II. - PREPARATION DES ECHANTLLLONS DESTINES AUX ANALYSES DE 
STRUCTURE (perméabilité et agrégats). (par p3. AUDRY). 

- l'échantillon est supposé avoir été prklevk avec les précautions n6ces- 
saires (loin du fer de la b8che) et transport6 sec sans que les mottes 
soient 6miett6es. En principe, le transport devrait être effectué en 
emballages rigides. 

- Les mottes skches sont forc6es la main ?i travers un tamis de 2 mm, 
à mailles carrées (34 NFX 1 1  -'-Dans certains cas, il est impos- 
sible de briser les mottes ?i la main : on utilise alors un mortier et un 
pilon pour faire un broyage m6nagé en éliminant la terre fine par des 
tamisages très fr8quents. 

- Pour pouvoir effectuer correctement l'bchantillonnage des prises desti- 
nées aux analyses, il convient de disposer d'une quantité totale de terre 
tamis6e comprise entre 500 et 800 g, Dans le cas de sols fortement 
argileux et compacts, il faut compter jusqu'à 1 heure 30 par échantillon. 



A N A L Y S E  G R A N U L O M E T R I Q U E  

EGHANTILLONS NON CALCAIRES 

Rdactifs : 

1) Eau oxygénée B 30 volumes (250 cc d'H O pure a 1 litre) 
2) Acide chlohydrique environ N (80 cc H& &r par litre), 
3) Pyrophosphate de sodium B 50 g par litre. 

Mode opératoire - 20 g de terre (10 g pour les sols argileux), 

L'dchantillon est additionne de 50 cc d'eau oxyg6n&, dans un 
bécher de 830 cc de forme haute - on laisse l'attaque s'effectuer d'abord B 
froid, puis à chaud, Elle est terminée lorsque la terre a pris une couleur 
claire et que 1'4chantillon colle au fond du bécher, 

Pour les sols très organiques, il convient de rép6tcr l'attaque 
et aussi de chauffer moddrément afin d'éviter que la mousse ne d6borde du 
b6cher. Quelques gouttes d'alcool en diminuant la tension superficielle suffi- 
sent parfois à &iter cet accident, 

2) Traitement B l'acide chlorhydrique. 

Afin d'achever la d6floculation, on traite l'échantillon par 50 cc 
d'acide chlorhydrique N et on remplit le b6cher d'eau distillde. On laisse 
ddcanter jusqu'à ce que le liquide surnageant soit clair. Celui-ci est alors 
siphonné; puis on remplit 'a nouveau le b6cher et on recommence de fason à 
éliminer une grande partie de l'acide chlorhydrique, 

Deux ou trois d4cantations suffisent et on fait passer la terre 
dans une allonge b sddimentation, 

3) Dispersion. -------- 
Aprks addition de 10 cc de solution de pyrophosphate on amkne 

à 200 cc enrivon, et les allonges sont alors agitées m6caniquement sur agi- 
tateur rotatif pendant 30 minutes (30 tours minutes environ). 

4) Sgdimentation prélèvements + ---- -----.-----I----- 
Aprbs dilution B 1 litre, les allonges sont laissées au repos, et 

et on procbde aux pr4lkvemento B la pipette, 

Ces prdlhements sont basés sur le principe que les particules 
mises en suspension, tombent avec une vitesse constante dbs le d6but , et 
fonction de leur diamktre, 



Cette vitesse qu'O3 peut calculer d'après la formule de Stokes, 
en supposant réalisées certaines conditions, permet de décider par exemple 
qu''a une tempgrature de 20' C : 

- les particules de diamètre &gal à 2014 tombent de 18 c m  en 4 min, 48 sec, 

- les particules de diamètre Qgal B 211 tombent de BO c m  en 8 heures. 

On agite donc la suspension pour 1.a rendre homogène et d'aprb 
les tables, on calcule en fonction de la temperature I le temps que mettront 
les particules pour descendre de 10 cm, A ce moment, les 13 c m  ?i partir de 
la surface ne contiendront plus que des particules de diamètre infdrieur B 
20 TJI c'est-à-dire par définition des particules (Argile -+ Limon), 

t L e  m ê m e  prélèvement effectuk au bout de 8 heures (- correction 
Y due B la température) permet de pr6lever un aliquote de la fraction < B 2 

c ' est -à-dire 1' argile, 

- O n  utilise,pour les pr&lkvements, la pipette de Robinson, d'une 
contenance de 20 cc, Toutefois, au lieu d'une pipette fixe sous laquelle on 
amène les allonges, ces dernières sont disposées sur une paillasse au-dess'us 
de laquelle la pipette se d6place (fig, I), DA évite ainsi les perturbations dues 
au d&placement des allonges, - 

- Les 20 cc de suspension prélevks B la pipette sont 6vapor6s 
dans une capsule tarkc et le résidu est pasé, 

5) L a  suspension est d6cantde par ciphonnage, de fason à ne garder au fond 
de l'allonge que les particules de diamktre supérieur à 2OJ1, 

Pour cela un trait est gra-rX sur l'allonge B 13 cm du fond et 
la suspension est amenée à ce niveau. En zdoptant Xe m ê m e  temps de 
sddimentation que pour argile t limon, on parvient en siphonnant b 2 c m  
du fond, à obtenir la frzction Esables après 3 ou 4 décantations, Cette frac- 
tion, séchée dans une capaule $ est tamisée à O ,i: mm (tamis module 24 
AFNOR); les fractions ainsi sdparées correspondent aux sables fins et 
aux sables grossiers. 

Lorsqu'on opkre en grande skrie sur des sols ne pre'sentant 
pas de difficult6s particulières (calcaire, gypse, etc,. 1, on fait passer 
directement les sables de l'allonge sur le tamis & 0,2 mm et on recueille 
les particules restant sur le tamis; on a ainsi directement les sables 
grossiers, Les sables fine sont calcalds par diff8rence 2 100 de la s o m F e  
des autres ddtesminztions y compris l'humidité hygroscopique et la 
matière organique, 
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CALCULS : En partant d'un poids de terre de 20 g - et en pr6levant 20 cc, 
_I 

P 

Argile f Limon : soit p1 en g le poids du residu sec contenu dans la 
capsule; p'1 ce poids diminue de O ,O1 g correspondant au pbids de pyro- 
phosphate, 

x - -  lo* - (p1 x 250) I o00 % A f L -  pI1x 
20 20 

Argile , soit p' 
phosphate : 

le poids du résidu sec diminu6 de O ,O1 g 2 
pour le pyre- 

% A = p'z x 250, 
d'oÙ par difference le % de limon, 

- On peut ne pas tenir compte du pyrophosphate, on obtiendra la m ê m e  valeur 
pour le limon , mais il faudra diminuer de 2,s $ en valeur absolue le taux 
d'argile trouv6. 

Sables : quel que soit le mode opératoire adopté pour la determination des 
sables, la fraction obtenue doit Ctre multipli8e par 5 pour obtenir 
le pourcentage correspondant, 

La méthode pipette, pour les sols non calcaires, est une méthode 
satisfaisante pour l'analyse en sBrie, Avec un agitateur de capacitd suffisante 
un manipulateur entras6 geut effectuer l'analyse de 60 6chantillons par semainc 
de 5 jours de travail. 

Les tests de reproductibilité ont donn6 les résultats suivants 
sur une serie de 12 répetitions du m S m e  échantillon, 

L'humiditG hygroscopique &tait de 3 ,Z %. Le taux de matikre 
organique de 3,5 cf. 

11 s'avkre donc que pour l'analyse granulom6trique de série, 
la précision de la méthode ne justifie absoiument pas l'expression des r6sul- 
tats avec une d6cimale, le chiffre des unit6s n'Qtant pas significatif. 



EC U N T  ILLONS CALCAIRES 

I1 faut éviter de traiter B l'acide chlorhydrique, ce qui provoque 
une elimination du calcaire. 

L'Qchantillon est donc attaqué B l'eau oxygslnsle puis mis en 
contact avec 100 cc de KC1 N/lQ, On décante sur filtre et on rdpbte l'opgra- 
tion 2 fois, On rince la terre sur le filtre avec la solution de KC1. 

Et on poursuit l'analyse c o m m e  précddemment. On peut doser le calcaire 
sur chaque fraction. 

Nous n'avons qu'assez rarement B employer cette mcSthode (4). 
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s 
ETUDE DE LA STABILITE STRUCTURALE 

(par P. AUDRY) 

L'étude de la stabilit6 structurale est faite d'agrbs la me'tbode 
HENIN à l'aide des deux tests suivants : (5) 

- test d'agrégats - détermination de l'indice d'Instabilité structurale Is - test de permGabititb - d6termination de la perméabilité K en laboratoire 
sur Echantillon remanik. 

Ces determinations sont effectuées sur la terre tamisée B la main 
au tamis b trous carrés de 2 mm (mod. 34 NF X 1 1  - 501), cf p. I+ 
et sur prelkvements 6chantilloods avec le m a x i m u m  de soins, 

, 

I. - ECHANTILLONNAGE 

II. - 

I1 convient de disposer de 500 B 800 g de terre pour réaliser au 
mieux l'échantillonnage qui doit être effectué d'une manière standard. 

La terre est Etendue sur un plateau (30 x 20 c m  environ) en une 
couche homogkne d' 1 c m  d'épaisseur environ. L e  fait de verser la terre 
conduit b un triage des éléments qu'il convient d'gliminer. 

L a  terre est brassée avec les doigts rQgulièrement suivant des 
directions parallèles aux bords du plateau, c'est-à-dire en croix b raison 
d'un passage dans chaque sens. Le3 agr6gats les plus grossiers qui risquent 
de s'être accumulds sur les bords du plateau sont rejetes sur le plateau par 
touches des doigts. 

Aprks cette opération, la surface doit paraare homogène - sinon 
il faut recommencer - et le plateau ne doit plus être secoue', pour &iter 
tout nouveau triage. 

Les prelèvements sont faits en plusieurs prises effectuées au 
hasard sur le plateau, on compte 5 prises pour les 10 g nicessaires k l'ktude 
de Is et une dizaine pour les 50 g destinGS 'a la mesure de K. 11 convient 
de ne pas pr6lever la seule partic superficielle de la couche de terre : pour 
chaque prise, la main m6tallique doit frapper le fond du plateau. 

INDIC E D ' IN§ T ABILIT E S TRUC T UR ALE, 

- L'un des facteurs de cet indice est le pourcentage d'agregata compris 
entre O ,2 et 2 mm , stables h l'eau avec et sans priitraitement : un 
prétraitement à l'alcool a en gkn6ral un effet protecteur sur la otructure 

alors que le benz'ene a un effet sensibilisateur sauf sur les terres riches 



en matibre organique. 

- L e  second facteur de l'indice Is est l'aptitude de la terre Qtudée B se disper- 
ser : on en juge en dhrminant la fraction (argile t limon) maximum, c'est - 
à-dire dans le cas le plus dkfavorable, correspondant au minimum d'agrégats 

stables : dans la plupart des cas, la dQtermination correspond au prktraitement 
au benzène, parfois au témoin sans prktraitement. 

La formule est Is = (A t L) m<uri 
0,9 SG 3 

z* = moyenne des agrégats 5 (témoin, alcool, benzène) 
SG = sable grossier, L a  totalité des sables grossiers se retrouve daas les 

agr6gats et il convient de lesretrancher pour obtenir la fraction agrkgkd 
proprement dite. L e  facteur O ,9 est pris pour tenir compte des varia- 
tions pwsibles dans le taux d'éléments grossiers des 501s pauvres an 
sable. 

Plus le sol étudié est stable, plus l'indice I, est faible. 

2) Produits utilisés 

Alcool 6thylique B 90". 
Benz'ene pur cristallisable. 
Pyrophosphate de Na pour analyse mécanique. 

2) Mode opbratoire 

a) Traitement de la terre 
----I---------- 

- on place les trois prises de 10 g au fond d'un bécher de 250 cc, en étalant 
la terre au fond en une couche uniforme. 
-% ,,.. _---- 

I ~ $ -  les pretraitemenes se font respectivement avec BO cc d'alcool et d e  bena'bne 
Rpr'es un contact de 5 minutes, les béchers sont remplis d'eau distillge, 
Le tQmoin sans prdtraitement ent directement mis en contact avec l'eau, 
Dans tous les cas, le temps de contact avec l'eau est 30 minytes. 1 

I 

r .  
\. 

contenu du béches est alors transvasé dans un erlen de 750 cc, portant 
un rep'ere 3 300 cc auquel on ajuste le volume. L'erlen est bouché et 

L e  contenu est alors jet6 sur le tamis d 
\ agit6 par 20 retournements. 
i pour tamisage sous l'eau. 

N. B, - Dans tous les transvasements, le jet de pissette doit être utili36 avec - 
prdcaution pour ne pas détruire les agrégats, mais les entraher - -  
un &coulement d'une lame d'eau. 



b) Tamisage 
I----- 

/ 

Le tamisage eot effectué avec l'appareil mis au point par FEODO- 
ROF au C, N, R, A. de Versailles, 

Le tamis de 10 c m  de diambtre est placé dane un cristallisoir de 
145 ?L 150 mm de diamètre et 80 mm de profondeur, de prkfkrence sans bec, 
C e  cristallisoir porte un repère tel qu'en réalisant le niveau d'eau corres- 
pondant, la toile du tamis affleure au point mort haut en cours de tamisage. 
Le cristallisoir repose sur un rond de caoutchouc mousse pour amortir les 
chocs; l'utilisation d'un bac en poly6thylkne assez aouplc dispense de cette 
p r k c aut i on, 

- Le plateau mobile portant cristallisoir et tamis est de'parté latgralement 
par rapport B la griffe du tamis. 

on verse 1'6chantillon sur le tamis et on amène le niveau d'eau un peu au- 
dessous du repkre en versant l'eau b l'ext6rieur du tamis, puis on tape le 
tamis contre le fond du cristalliaoir pour chasser l'air emprisonné sous 
la toile (jusqu'8 cessation de balles). On ajuste alors le niveau d'eau au 
repbre en s'assurant qu'il est Qgalisé entre l'inte'rieur et l'extgrieur du 
tamis , 

on replace te plateau mobile dans l'axe de l'appareil et on descend la 
griffe suffisamment pour fixer le tamis (la toile restant immergke). Le 
tamis doit être centré dans le cristallisoir. 

1' 
Guand la surface de l'eau est immobilisée, on tamise en donnant 20 tours de 
manivelles en 20 secondes, avec le m a x i m u m  Be regularité en c o m m e n ç w t  
par un mouvement de plongde pour terminer au point mort haut. 

Le tamis est ddcroche et l'ensemble support d6port6 sur le c8t6, On recueilk 
alors les agregaes en les chassant dans une capsule avec un jet de pissettc 

Remarque : 
agr4gats demande environ 4 minutes à un opérateur entraîné; il opkre pour 
cela par série de 6 gchantillons en une heure. 

Wne opération totale agitation t tamisage -i- rQcupération des 



c) Détermination de (A t L) maxi, 
\ 

t 
- On rgcupère le contenu du bac de tamisage correspondant au. prétraitement 
au benzène et on le passe en allonge de sédimentation en ajustant B un litre. 

V 

e 

- Pour standardiser la methode, la dispersion ménag6e au pyrophosphate 
est faite d'une maniere syst6matique : 

au temps to .. 20 secondes y on agite par 5 à 6 retournements lents de 
manikre à reposer l'allonge à to - 5 secondes, 
On ajoute alors les 10 cc de dispersant et on fait un retournement de sorte 
que l'allonge est reposée en sédimentation au temGs to. 

- Le prélèvement (A t L) est effect& c o m m e  pour l'analyse dcanique, 

dGeGrmination de SG -------------- 
- L'expdrience montre qu'il est pr6férable de d6terminer SG, L e  chiffre 
donne par l'analyse m6canique correspond le plus sauvent 2 une terre 
préparée B la passoire et non au tamis à trous carres et 'a une prise 
échantillonn6e avec moins de soins : deux causes de variations importantes. 

Les sables grossiers sont donc déterminés sur les agrQgats correspondant 
au prétraitement au benzène QÙ la dispersion est d6jà m a x i m u m  : 

destruction de la matibre organique c o m m e  pour analyse mécanique 
passage en erlen avec 13 cc de pyrophosphate; agitation vigoureuse 
B la main, 
tamisage sous 1s robinet au tamis de 8,2 mm; rkcupération des 
.- sables grossiers. 

e) Calculs 
---e- 

- soit p. les poids d'agrégats et de sables grossiers skch4s : 
1 

, - on a directement A g  % et SF % = p x 10. i 

- soit m le poids en m g  du prklèvement argile t limon dessQch6 (après 
soustraction de 1'excbs correspondant au pyrophosphate), 
on a (A t L) maxi % = - 
Un opérateur entrain6 fait 30 à 40 d6terminations totales par semaine. 

m 
2 

Ia; - PERMEABILITE * 

ka détermination se fait sur 6chantillon remanié et donne le 
* coefficient K de La loi de Darcy : a = K - a = débit 

h = charqe 
1 = hauteur de la 
s = surface 

1 

colonne de terre 



I. Mat6riel utilis6 

c 

c 

sErie de tubes de Pyrex B collerette d e i 5  c m  environ de hauteur et de 
diam'etre intdrieur de 32 mm (s = 8 c m  ), 

ces tubes sont fermés B la base par un morceau d'etoffe B large trame, 
maintenu par un &lastique.. 

on place sur Ie fond une colonne de graviers (taille = 2 - 3 mm) sur une 
hauteur de 2 c m  exactement. 

2. Remplissage du tube. 

Ea prise de 50 g de sol ese &,,e spr un grand verre de mow 
et partagge en 5 à la manidrgd'un gateau.- 

L e  tube garni de graviers est plac6 dans un be'cher de 250 cc, forme haute 
et on amene le niveau d'eau environ 1,5 c m  au-dessus du niveau de graviers. 

i i' 

On remplit le tube avec la terre en 5 fractions successives. On laisse donc 
tomber la l'ere fraction au centre du tube aussi régulizrement que possible : 
les particules tombent dans l'eau et on Qgalise alors le niveau de terre par 
deux mouvements de rotation du tube. 

iivsnt de verser pareillement la 2ème fraction, on a d n e  le niveau de l'eau 
2 c m  au-dessus du niveau de la terre, en versant l'eau dans le tube avec 
précaution pour &iter tout tourbillon : on ajuste ensuite au m g m e  niveau 
l'eau du bécher B l'extérieur du tube, et avant de verser la 2'eme fraction 
de terre, on égalise B nouveau le contenu du tube par deux rotations et ainsi 
de suite pour les 5 fractions. 

Wn bon remplissage du tube ne montre pas d'anneaux dans la colonne dc 
terre, correspondant aux diffbrentes fractions, 

3. Filtration. 

Le tube plain de terre est rempli d'eau jusqu'8 1 c m  du bord 
sup6rierar et placi sur une rampe, 

L% 
O n  alimente par siphon rclik à un cristallisoir alimenté par un 

flacon dc Mariotte et maintenant le niveau constant. 

be tube est rbgld en hauteur de maniGre que ce niveau se main- 
tienne & 14,5 cm au-dessus de son bord inférieur. 

- O n  estime qu'au bout de 10 minutes, l'kquilibre est &tabli et on commence 
à recueillir l'eau filtrant en nctant le temps. 
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- On mesure la hauteur de la colonne de terre = distance du niveau sup6ricmr 
de la terre au bord inférieur du tube moine 2 c m  de graviere. 

- L'eau Qcoulde en une heure est recueillie et mesur6e. i 
\ 
\.. .. ,#' 

4. R4sultats. 

Les mesures sont tuees en doublejet recommenc4es 
Y" 

siles rdsultats sont t a rampe peut porter 16 tubes. 
G cm3.1 c m  

S c m 2  ; h c m  
On a K cm/heure = 

avec ( h  = 14,s c m  
( s = 8 cm3- f 2 1  

soit M cm/h = 
116 

U 

J 



POROSITE T O T A L E  

I. - DETERMINATION SUR MOTTES 

f 

c 

La porosité totale est dgfinie c o m m e  égale ;ii. : 

108 - ( apparente x 100) et s'exprime en % du volume, 
a; ,65 

2,65 étant consideré c o m m e  la valeur moyenne de la densit6 absolue du sol, 

Pour déterminer la densit6 apparente, il suffit de p s e r  une motte 
de terre de 50 à 60 cm3, prgalablement rlessdchde B l'étuve, puis de la trem- 
?er dans de la paraffine. On pkse B nouveau lorsque la paraffine est seche, 
puis on mesure le volume de la motte Bnrobde de paraffine en la plongeant 
dans l'eau et en mesurant le volume d'eau déplacé. 

Si Po = poids de la motte sèche 
Pl = poids de la motte t paraffine 
P1 - Po = poids de la paraffine, d'oh v = volume de la paraffine, sachant 

que la densit6 de la paraffine est égale B O ,9. 

V = volume de 13 motte t paraffine 
V3 = V - v = volume de la motte 
PO 

VO 
et- = densit6 apparente. 

La mesure du volume s'effectue commod4ment en plongeant la 
motte de terre dans un bCcher de 250 cc muni d'une tubulure laterale, qui 
permet de déverser l'eau déplacée dans une burette de 100 cc au I/lO'eme. 

II, - DETERMINATION DE LA POROSITE MAXIMUM d'aprks B, DABIN. 
Elle s'effectue sur la terre qui a servi 3 la &%ermination de la 

perméabilitk (voir page 13 ) et qui se trouve encore dans les tubes de 
per c dat ion, 

DRBIN admet que le volume occupk par ce poids de terre, clans 
le tube, correspond ?LU volume qu'il occuperait en place, tous les pores 
btant considérés c o m m e  remplis par l'eau. 

On a donc : 



poids de la terre = poids pese' - humidité hygroscopiqus 
volume de la terre = hauteur dans le tube x sectiondu tube. 

On peut croire a priori que la porosit6 sur mottes donne un résul- 
tat plus proche de la rGalit6 que la mesure pr6conisbe par DABIN, En fait, 
les résultats, pour des m ê m e s  sols, sont très diffgrents, L e  tableau ci-desqous 
consigne un certain nombre de mesures effectukes par B, .ULOGA (6 ) qui 
conclut que les valeurs obtenues par la méthode DABIN concordent mieux avec 
les observations morphologiques faites sur le terrain, 

Por os it6 
Dabin (1) 

32 
41 
4-1 

32 
38 
39 

30 
31 
35 

No 

le91 
I o2 
1 o3 

371 
3 72 
3 73 

5; 1 
3 O2 
3 O3 

Porcmit6 sur 
mottos (1) 

22 
21 
22 

34 
34 
25 

30 
23 
23 

Por orsite 
Dabin (1) 

25 
26 
29 

38 
33 
39 

27 
32 
35 

3 (1) Les rdsultats ont kt@' exprimgs par U L O G A  en c m  pour 100 g de terre, 



HUMIDITE EQUIVALENTE - POINT DE FLETRISSEMENT 

C e s  deux caracteristiques de l'eau du sol correspondent å des 
valeurs différentce du potentiel capillaire, pour la définition et l'expression 
duquel on se rQfkrera B la bibliographie (7) ( 8). 

I. - HUMIDITE EQWIVALENTE : correspond en principe 2~ la capacit6 au champ; 
il s'avère toutefois que les mesures au laboratoire ne correspondent pas 
toutes 3 la mGme valeur du pF, 

- 

I) M6thode de mesure B la centrifugeuse, Les 6chantillons sont ---- r.-.--------- u--------- 

soumis à une accdleration de 1 900 TgT, d'oh une valeur du p F  kgale 'a 3. 
I1 existc des centrifugeuses specialement consurs pour cette mesure, mais 
on geut adapter des appareils de type courant; il faut toutefois kviter une 
trop grande bpaisseur de la couche de terre dans les tubes, ce qui provoque 
rait l'int6rieur du sol un gradient d'humidit6, 

La rdthode 'a la centrifugeuse donne une tr'es bonne reproductibilité 
et a l'avantage d'e^tre très rapids (1/2 heure de centrifugation). 

On applique aux 6chantillons pos6s sur une membrane de cellophme 
(perméable à l'?au mais non à l'air) une certaine pression pendant 24 heures : 

si P = 500 g / c m 2  QA a l'humiditd 2i pF 2,7 
3 650 g/cm2. on a l'humidit6 3 p F  2,8 
P = B ooo g/cm2, on a 1'humiditG à p~ 3 

Dans le tableau ci-dessous sont rbsumks les rdsultats obtenus 
par les deux m6thodes avec leur coefficient de variation calcul6 sur lane 
s krie de X 6 4chantillons identique s. 

Les diffhrences d'humidit( entre pF 2,7 et pF 3 sont infimes aux 
faibles humiditgs; dans tous les cas, les rksultats sont comparables 

w ... 1.. . 



t+ g = g r a m m e  
x = moyenne de IQ mesures, 

La reproductibilit6 semble meillcure 'a la centrifugeuse. Dc 
toute manière, il est, la plupart du temps, inutile d'exprimer l'humidit6 
&quivalente avec une dQcimale sauf peut-être lorsqu'elle est infe'rieure B ?O 7'o 

II, - POINT DE FLETRISSEMENT. 
La mesure se fait L la, presse en appliquant une pression de 

2 16 kg/cm . Une sErie de 16 6chantillons placds dans la presse a donan6 
pour valeur du point dc: flétrissement % 0,75. 

La m ê m e  s6rie mesur4e dans un autre laboratoire a donnC 4- 
23,l % - ?.,I. 

Par comparaison avec Il'humiditg mesurée au point de fl6trisse- 
ment du tourneool, on obtiqnt des rgsultats 16gkrcment supgrieurs (toute- 
fois la pression n'a Qtd maintenue dans le cas des 6chantillons citks quo 
17 heures au lieu de 24.) 

1 Tournesol 1 Presse I 
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D U  SOL 

I. - RI[ATIEWE ORGi%NIQUE TOTALE, 
1) Ddtermination globale, - Elle peut s'effectuer par : 

- calcination et détermination de la perte au feu sur un dchantillon présla- 
blement dess6ché 'a 105". La perte au feu correspond a la matière organique 
et B l'eau combin&e (Mbthode Bouyoucos), 

- oxydation de la matière organique par l'eau oxyghde et &vaporation 3 sec, 
L a  perte de poids correspond B la matibre organique. 

Sans vouloir discuter SUP la valeur thdorique de ces méthodes I 
le moins qu'on puisse dire, c'est qu'elles ne se prêtent pas B l'analyse en 
grande se'rie. 

2) Détermination B partir de la teneur en Carbone. - 
En admettant que la composition moyenne de la matikre orga- 

nique du sol soit constante en carbone (58 TO), ik suffit de déterminer la teneur 
en cet Qlément pour en d6duire la quantite de matière organique présente. 

La m6thode la plus exacte est sans aucun doute le dosage par 
voie sbche, mais dans la pratique elle ne peut servir que de mdthode de 
rdfgrence; restent donc lea mkthodes par voie humide. Elles sont bas4es SUF 
la transformation du carbone en gaz carbonique, SOUS l'action d'une quantie4 
connue de solution oxydante dont on d6tcrmine l'excès. 

Cette oxydation se fait le plus couramment par action du lichromate 
de potassium en milieu sulfurique, soit à chaud (MQthode de Anne), soit 3 frQid 
(Walkley et Black). 

A froid l'oxydation n'est pas totale et l'on doit multiplier les 
r6sultats par un facteur correctif; par contre, la méthode Walkley est plus 
rapide, car elle n'exige pas de prélèvement d'aliquote. 

Les comparaisons effectuées sur une s6ric de 12 echantillons 
dont les teneurs en matikre organique se ritpartissent entre 2 et IO $,mon- 
trent qu'il n'existe pas de diff6rence pratique entre les deux mdthodes. 

Pour cette raison, et L cause de sa rapidit6 on a choisi la 
mdthode de Walkley - pour IC dosage du carbone. 



DOSAGE DU C A R B O N E  
-. - 

(M4thode de Walkley modifibe) 

1. - REAC TIFS, 
- Bichromate de Potassium environ normal : 39 g par litre - Sel de Mohr (Sulfate de Fer et d'Ammonium) : 258 g par litre - Permanganate titz-6 O ,2 N (solutions en ampoules titrisols ou fixanal). 

11. - MODE OPERATOIRE, 
S'effectue sur terre fine tamisde B 2 mm. 

Le poids de terre eat fonction de la richesse du sol en matibre 
organique, On doit opérer sur un kchantillon tel que le carbone prBsent soit 
infdrieur à 25 mg. (Compte-tenu du titre des sOlUtiOn6 on devra verser moins 
de 40 cc de permanganate, sinon recommencer sur un poids moindre). 

- Introduire un poids p dc terre dans un erlenmeyer de 509 CC. - Verser 10 cc de Bichromate de Potassium 3 la pipette automatique 
- Agiter et laisser reposer une demi-heure. - Ajouter environ 2100' cc d'eau puis y 'a la pipette automatique, 20 cc de sel de 

- L a  solution prend une teinte verte, - Titrer l'excès de oe1 de Iklohr par du permanganate C ,2 N jusqu'à apparitiQn 
- Effectuer pour chaque sdrie 4 Témoins a blanc, dont on prendra la moyenne. 

15 cc d'acide sulfurique (au verseur). 

Mohr afin de rkduire le bichromate en exc'es, 

d'une teinte bleu gris caractéristique. 

- Soit x le nombre de cc verséspourun 6chantillon . 
t I t  " pour la moyenne des tBmoins. 
T le titre exact de la solution dc permanganate 
p le poids de terre. 

(X - t) x T Ori a : C pour mille = 3,9 x 
P 

Le coefficient 3,9 est ciaSduit du fait que le taux d'oxydation dy 
carbone en gaz carbonique est pris comme kgal à ?7 TO. 

On a en outre : matibre organique O/OQ = Carbone o/oo x i ,73 
- Dans cette methode, seule la solution de permanganate a besoin d'être titr4e. 
Leci deux autres solutions sont prbpar6es par pcs6e au g r a m m e  pr'es y et n'ont 



r L  

pas besoin d'Gtre ajust6es. 

D'autre part, il n'est pas necessaire d'employer de reactif 
color&, 

Avec un matdriel suffisant, un operateur effectae 43 dosages 
dans une matide. 

Un Lest de reproductibilité effectué sur 12 6chantillons ayant tane 
teneur moyenne de 1 76 '% en carbone, montre que le coefficient de variation 
est de 2,2 % et qu'un resultat is016 est vrai B 0,39 prks en valeur absolue. 

I1 semble donc qu'une seule decimale suffise B exprimer les 
rksultsts de carbone analysé en sk~ie, 



D O S A G E  DE L'AZOTE T O T A L  

' I. - REJ& TIFS 

lo) Catalyseur : 2 g du mglange 

Sulfate de potassium : i25 g 
Sulfate de cuivre 
Selknium pur : 25 g 

: 125 g 

2") Soude 25 N (1 O00 g de soude par litre) 

I1 faut de 20 à 25 ec de solution pour neutraliser lea 15 cc 
d'acide introduits. 

3 O )  Acide sulfurique N/50 prépar6 å partir du titrisol O, 1 N 

4') Sulfate d'Ammoniaque O ,  1 N titrisol 

5") Acide borique 413 g par litre (dissoudre dans l'eau chaude) 

6") Rkactif mixte (virage B p H  5,4) 

50 mg bleu de méthylène - 50 cc alcool 
100 mg rouge de méthyle - 50 cc alcool 
mklanger it parties cigales. 

II. - MODE OPERATOIRE. 
Le principe du dosage est c o m m e  d'habitude, la transformation 

de l'azote en sulfate d'ammoniaque par la méthode Kjeldahl en utilisant un 
catalyseur au sélbnium. 

Quelques amkliorations ont 6té seulement apportbes dans 
l'exécution pratique du dosage. 

3 B 5 g de terre suivant la richesse supposde en matibre 
organique, sont introduits dans un matras de 500 cc et additionnes de 
15 cc d'acide sulfurique pur et de 2 g de catalyseur. 

Dans le goulot du matras, on introduit un tube-ayant un dia- 
mhtre legbrement inférieur B celui du col, et dont la longueur est environ 

/ 

*i*/... 
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le double de celle du col du matras. Aux premikres condensations il se forme 
entre la paroi intQrieure du col et la paroi exterieure du tube un "joint liquide" 
qui Qvite I'6chappement des vapeurs sulfuriques dans I'atmosphbre d'oÙ une plus 
g r m d c  marge dans la conduite du chauffage. O n  peut y de pius y effectuer les 
attaques sans disposer d'une hotte. 

Lorsque le contenu du matras est blanc (aprbs deux 3 trois 
heures environ) y an laisse refroidir ct on ajoute quelques cc d'eau disti.ll6e 
pour tout rassembier au fond du matras; on adapte celui-ci 5ur la colonne B 
distiller (voir figure 2). Ida ~01ution de soude est versBe petit à petit et lors- 
que le contenu du matras prend une couleur noire, on entraine B la vapeur 
1' amrmoniaque dkplac 6 c, 

Trois minutes suffisent pour que la totalit6 de l'ammoniaque 
soit entrainc's, ce qui correspond B un distillat de 153 cc environ. C e  dernier 
est resu dans IO cc d'acide borique à 4 yo et quelques gouttes du rgactif mixte. 
Le dosage s'ef.€ectme à l'acide sulfuriepe N/50, pendant le t e m p  de la distilla- 
tion suivante. 

Chaque sBric de distillation (25 6chantillons)est accompagnke 
d'un témoin contenant 5 cc de sulfate d'ammoniaque N / ~ O  et qui sert 3 
v6rifier le bon fonctionnement de l'appareil, 

L e  coefficient de variation, obtenu sur une sdrie de 12 échan- 
tillons est de 2,3 % (très voisin par conséquent de celui du carbone). Un 
r6sultat isold, pour une teneur moyenne de 1. ,32 o/oo est vrai 2 f O, 97. Una 
d6cimalc suffit donc pour exprimer l'azote organique (exprimke en o/oo de 
terre), 

Au cours du stockage, l'azote total ne subit guère de variations 
quantitatives puisque d'avril 59 à mars 60, on a obtenu, sur un meme kchan., 
tillon les dsultats suivants : 1,71 - ly60 - l,67 - 1,65 - l,64 - 1,68 - lY7l .c 
soit une variation m a x i m u m  'IL peine sup6rieure à l'erreur sur un resultat* 

Signalons toutefois qu'un nouveau dosage effectué en août a 
donnk 1,81 sans qu'on puisse en ddceler la cause, 
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DOSAGE DE L ' H U M U S  (9) 

I. - REAC TIFS 

* 

c 

- ~luorure de sodium neutre 15 g/litre - Acide oxalique I: g/litre - Permanganate exactement O, 1 N. 
II, - MODE OS'ERATOIRE 
5 OU 113 de 901 - 100 CC de 
24 heures. Agiter de temps 

F N a  15 o/oo - dans un bQcher de 250 cc pendant 
en temps - Filtrer sur filtre plissé, 

1, - Matière humique totale (MHT) 
Trélever 5 cc du filtrat dans un erlen do 120 cc. 
Ajouter 26 ce Cae MSl0,X N/la, 

I I  l cc de S04H pur 
Mettre au bain-marie 5 3 minutes. 
Ajouter 25 cc d'acide oxalique N/IC. 
Titrer en retour par le M~O,K N/]L~, 

h 

Pour chaque s6ric passke sur le bain-marie, il convient 
d'ajouter trois t6moine constitu6s par 22 cc de MnQ K - 1 cc de SO H - 
25 cc d'acide oxalique. Ces tdmoins doivent passer $ur le bain-marie en 
m S m e  temps que la sdrie à doser. Dans ces conditions, 

4 2  

si T est be volume moyen de M ~ C : ~ K  N/IO vers6 pour les 3 t&moins, 

x le volume de MnO4K N/10 vers6 pour 1 dosage, 

on admet que la quantitl d'humus est proportionnelle 
Mn0,K N/10 = 1 m g  d'humus. 

x - T et que lcc de 
L 

2, - Matière humique precipitable (MHP). 
On pr6lkve 53 cc du filtrat d'extraction 3 la pipette, 
On precipite par 5 cc de SOpH2 pur - aprks une nuit, un filtre sur filtre 
sans cendres .. op1 lave à l'eau acidul4e par SOqH2 - et on redissout par 
NaOK ,5 dans une fiole jaug6c de 53 cc - on pr4lkve 5 cc et on dose 
cxahement c o m m e  MMT. M es temoins doivent être alors constitues par 
5 cc de NaBM 0,5 % 4 28 cc &O, :< -+ 1 cc SO H +- 25 cc acidc oxalique. 

'i $ 2  

.b./... 



Si 40 g de sol et 100 cc de fluorure : 

60i't T cc de P/ln04K N/l9 vers6s pour la moyenne des tbmoins, 
X I I  I' un dosage, 

1.00 1 

53 143 1 

5 50 IC 

MHT Q/OO -1 %. x (X - T) x -----x-= (x - T) x 2 5 ?O 
MHP Q/QQ = 1 x (X - T) x ~-Y-x- = (x - T) x 2 

11. - Ia prise dc 5 cc nc; doit pas contenir plue de 5 ,6 mg de carbone, c'est- 
à-dire que le volume de I M ~ Q ~ . X  N/IG rgellement utilis6 (v - vT) ne 
doit pas $tre sup6reiur B 12 cc - sinon il faut diminuer la prise. X 

2, - B;;:rks l'addition de l'acide axalique y la solution doit être parfaitement 
incolore. Si elle reste jczune, c'est que la >rise est trop forte. 

3, - Ea tempgrature dans les erlenmeyers sur le bain-marie doit être 
d'environ 95 O. 

4. - Si on effectue les t6moinzs dans les conditions 6noncLes ci-dessus, il 
n'est pas necessaire de connailre exactement le titre de l'acide axalique 

5. - Nous a v o w  remarquE que lorsque l'an dose la fraction prdcipitable 
(MHP) et la fraction soluble restante (MHS), Ia s o m m e  MHP x MHS est 
toujours r;upbrieure 3 MHT. Ceci a Et6 reniarqu6 dana beaucoup d'autm: 
Baboratoircs , mais on ne sait pas bien pourquoi. 

7. - Ru laborntoire y nous avons fait fsirc un bain-marie commode oh les 
oxydations peuvent SC faire era sLrje. 

11 est conotitrr4 par une cuve c m r O e  avec, à deux ou trois centimktres 
du fond, une pllsquc de t6Ie pcrcQe de petits trois; a1;l-desa.m une autre 
plaque pcrcge de trous lig&remcnt plus grands que les erlenmeyers. DE 
cctte fagon, la temp6rature cst trE5 h o m o g h e  et op1 ne risquc pas de 
surchauffes qui puvent fausser les résultats, 

8. - Le rapport Sol/fluorure influe beaucoup SUF la quantit6 d'humus troude 
surtout dans le cas se. sols riches. 

O * /* w 
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Ainsi pour la matière humique totale (BAHT) 
suivants (en % de MHT) : 

on a obtenu les r6sultats 

No 6 chant il 1 ons 

3 ,% 

3 J 3  

'J7 

-2% ,6 

J 7  

J 7  

I., 4 

I1 est d.onc recommandable de prendre 5 g de sol, ce qui 
permet de doser avec une prLcision suffisante jusqu'à O ,3 - O ,5 % MHT 
dans le sol. Au-dessous, on pourra prendre 10 g de sol. 

9. - Keproductibilitd : pour une teneur de 3. ,28 % en MHT (moyenne de 12 dosages 
le coefficient de variation est 4,7 % - un r6sultat isole est vrai 3 2 O, 14, 



M E S U R E  D U  o H  

e 

L a  mesure du p H  s'effectue à 1'6lectrode de verre : 

- soit sur pbte de sol, - soit avec un rapport sol-solution défini. 
La solution peut être constituée par de l'eau ou par du KC1' N 

ou encore par du CaC12 O , 0 1 M. 

La mcsure du p H  du sol en suspension dans une solution de sel 
neutre donne ghkralement des r6sultats infCrieurs B ceux du p H  (HZO) du 
fait que des ions H 
dants de la saison, du rapport sol/solution, etc. . . 

-t sont de'placés. %n outre, les rcsultats sont plus indkpen- 

uoi qu'il en soit, au laboratoire les mesures sont effectukes 
sur sol satump6 d'eau. 

L a  mesure elle-même est fort simple, rapide, et la reproductibilité 
est excellente, tant que l'on se sert d'un même.apparei1. §ur une seule séria 
de mesures , le coefficient de variation cst rarement supérieur B 1 % et un 
rksultat isole est entaché d'une erreur de 2 O ,  1 unité. 

Des variations dans le temps n'ont pas ét6 constat6ea pour un 
m ê m e  échantillon , ainsi : 

octobre 1959 

5Y1 
591 

juillet 1960 

5,15 
591 

Par contre, les r6sultats peuvent varier d'une fa9;on trks sensible 
suivant les types d'appareils utilisés. 

Une msme sbrie de 16 6chantillons analysQs en m ê m e  temps ont 
donnk les resultats suivants : 

erreur possible sur 

11 convient donc,dans le cas d'essais agronomiques par exemple] 
d'utiliser toujours le m ê m e  appareil. 
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CAPACITE D'ECWi-NGE 

O n  3 beaucoup kcrit sur cette caractéristique du sol, et sur 
les mdthodes pour la mesurer, (10) 

Le mode apdratoire qui a kté choisi au laboratoire est bask 
SUP dee considirations d'ordre essentiellement pratique : rapidit6 y facilit6 
materielle. 

PFLINCIPE : 

On suppose que dans l'kchantillon trait6 par P'acBtate d'ammonium 
pour l'extract4on de3 bases dchsngeables , celles-ci ont e't6 remplac6es 
par l'ion NEI 
nium est i3.imink par passage de l'alcool ?i 60", puis les ions NH 
sont leur tour d&placBs gar l'ion sodium - on dose NH4. 

t 
, qui a 6galement déplacb les ions H , L'excès d'i n3 a m m o -  

adsorbés 9 
4 

REACTIFS NECESSAIRES : pour 100 Qchantillons , 
10 litres alcool à 60" : mGlanger 6,7 litres alcool 90 O 

b 3,s litres d'eau. 
V6rifier la neutralitg au bleu de bromothymol. 

10 litres de solution de NaCl : 1 kg de NaCl pur +4 cc HC1 pur 
pour le dosage de NH4-" on peut employer les m ê m e s  rkactifs que pour la 
distillation de l'Azote total. 

MODE OPERATOIRE : 

Après l'extraction dea Bases échangeables y la terre est laissée 
dans le percolateur et 011 laisse drainer l'acétate d'ammonium . 

- an fait passer ensuite par petites fractions de 15 à 20 cc, les 100 cc 
d'alcool - on laisse 'a nouveau le sol s'égoutter. On percole alors par 
100 cc de chlorure de sodium et on peut récupérer directement dans les 
matras de distillation, ou dans des fioles que l'on transvase ensuite. C n  
ajoute quelques gouttes de phtalgine et on entrarne 3 la vapeur après 
avoir alcalinis6 à la soude ou mieux B la magnisie, 

- on titre avec S0r.H 8 y 1 N - pour 18 g de terre le nombre de cc versk = 
2 2  T e n m 6 q  $. 

- on effectue toujours un à blanc par s6rie en percolant du sable grossier. 
REPRODUC TIBILITE 

Dans les conditions oh nous opérons, elle est mbdiocre; le 
coefficient de variation est de : 6 70 pour T = 1 1  m k q  $ 

9 5 pour T = 28 me'q % 
1 
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BASES ECHANGEABLES 

On dBsigne sous le n o m  de bases bchangeables, les 616ments 
adsorbés par le complexe colloïdal du sol (colloïdes mindraux et colloïdes 
organiques), Ces éldments sont extraits par 6change d'ions; on se contente 
dans la grande majorité des cas de doser K , Na, Ca, Mg, 

L'e principe m ê m e  de l'échange d'ions laisse supposer un certain 
nombre de possibilitds quant au choix de l'ion de ddplacement, et aussi des 
conditions dans lesquelles s'effectuera ce déplacement (valeur du p H  notam- 
ment), Toutes les mdthodes préconisées ont leurs avantages et leurs incon- 
venients et il n'est pas possible d'en faire ici l'examen, (3. l.) 

A u  laboratoire, la méthode d'extraction adoptée est celle l'Acétate 
d'Ammonium normal et neutre. L'emploi de ce réactif est très répandu et 
rend ainsi lea comparaisons plus faciles, La détermination des éldments &chan- 
geables comprend trois stades : 

1 ") l'extraction et le traitement des extraits, 
2") le dosage de C a  et Mg par complexométrie , 
3") le dosage de K et N a  par photométrie, 

L e  dosage de K et N a  par photométrie est le plus communément 
lisé; les methodes chimiques au cobalti-nitrite,tétraphénylborate, pour IS , B 
l'ac8tate triple pour Na, sont en effet par trop longues et délicates pour qu'il 
y ait la moindre discussion 'a ce sujet, L e  dosage de K B la flamme dans les 
engrais est d'ailleurs maintenant nnrmalisé, 

%ar contre on pourrait aussi bien doser Ca au photomètre, Mais 
outre que les interfkrences sont plus sensibles , il semble aussi convenable 
de doser cet kfkment par complexométrie puisqu'en fait Mg est obtenu par 
diff6rence entre (ca t Mg) et Ca. 

L e  dosage du magnésium reste le plus imprécis et n'est guère 
réalisable correctement par photométrie, ?A moins d'avoir des appareils tr&s 
perfectionnés et coûteuxr L a  méthode complexométrique parait assez satisw 
faisante mais le coefficient de variation est important. 

A. - EXTRACTION - TRAITEMENT DU FILTRAT. 
I, - REACTIFS 

1) Acétate d'ammonium cristallise : 136 g/litre. 

ou encore pour 18 litres de solution : 



. - 600 cc d'acide acktique pur 
- 830 cc d'Ammoniaque pure 22" B. 
Guel que soit le procEdé de préparation, on neutralise la solution 

'a p H  7 en prGsence de bleu de bromcthymol (teinte bleu vert), 

2) Acide chlorhydrique environ 3,2 N (acide pur dilue' 50 fois) 

SI Ammoniaque au 1/3 (environ 5 M), 
4) kouge de m6thyle B O y 9 g pour 108 cc d'alcool 60". 

5) Chlorure d'ammonium 3 1 79. 

II. - MODE OPEMTBIRE. 
Afin de pouvoir commod6ment ddtorminer la capacité d'&change sor 

le m ê m e  (Schantillon que les bases, on a choisi le rapport solJsolution = 5 1/15 y 

c'est-à-dire !O g de sol pour 150 cc de solution. On prockde par percolation, 

Les percolateurs sont constituks par des tubes de 15 c m  de long 
et de 4- c m  de diamètre; (voir fig. no 4) en adaptant B l'extrêmité inf6rieure 
un petit tuyau de caou%chouc ct une pince on peut rhgler le d6bit 5. volont&; 
on recueille le percdat dans des fioles de 150 cc. 

En m&nc temps que les bases, on extrait une quantitk plus oc moins 
importante de matières organiques et d'hydroxydes - qu'il convient d'Qliminer , 
parce qu'ils peuvent être ggnants dans la suite des opgrations, 

- Les extraits sont Gvapods à sec sous kpiradia%eurs dans des capsules dc 
silice de 60 cc de capacit6 environ, puis pase4es 5 minutes au four à 45Qo, 
On se débarrasse ainsi de l'acgtatc et des matiares organiques, 

- Le rdsidu est repris par 20 cc d'TX1 i) ,2 1'6 à chaud, ce qui permet de redis- 
soudre une quantitk de bases correspondant à une teneur de 40 m&q % g de 
terre. Si la solution est encore jaune au rouge de mgthyle, on ajoute 28 cc 
s upp16 ment air (3 s d HC 1 ( s olutioii rouge 1. 

- Dans le cas de soas peu riches en hydroxydes, on peut se contenter de filtrer; 
mais dans beaucoup de cas y lorsqu'il s'agit de sols tropicaux, il convient 
d'Qlirniner Fe et Al tout au moias en majeure partie : 

- Qn verse donc l'ammoniaque goutte à goutte dans la solution jusqu'à la 
teinte jaune - les hydroxydes prdcipitent, On skpare SUP un petit filtre, 
on rince par 1 cc dc Chlorure d'ammonium. Le filtrat (25 cc en moyenne) 
de cette sdparation est recueilli dans une fiole jaugee de 100 cc et amen6 
au volume avec ZlCl 3 ,iP. N, 
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III, - DOSAGE DE Ca, Mg PAR CONPLEXOMETRIE. 
Ce type de dosage est bas6 sur la formation de complexes entre 

.les ions métalliques que l'on veut doser, et certains composés organiques, 
Les complexes doivent Gtre stables et solubles dans l'eau. 

Les composés organiques comolexants les plus employés sont 
l'acide nitrile triacetique (complexon I) 
l'acide kthylkne diamine tftracétique (complexon II ou E D T A) 
et surtout le sel disodique de ce dernier acide (complexon III, versénate, 
Trilon B). 

Le complexe avec les alcalino-terreux se fait B raison de I. C a  
ou 1. Mg pour 1 mol6cule d'E D T A. 

PRINCIPE DES DOSAGES DE Ca et Mg 
------------------I------ 

A la solution B doser, amen& B un p H  convenable, et en présence 
d'un indicateur approprié, on ajoute le complexon 3 la burette; l'irdicateur 
garde sa coloration tant que l'ion à doser existe encore sous forme métallique 
le virage se produit lorsque le métal est entièrement complexé. C'est en 
fait un dosage volum6trique extrêmement simple, L e  seul point B ne pas per- 
dre de vue est la valeur du pH. Lorsque celle-ci n'est pas correcte, le virqge 
eat mauvais et les rBsultats faussés. 

Il faut &iter la présence de trop grandes qu-mtitds d'hydroxydes 
et de sels ammoniacaux (ces derniers sont gênants seulement dans le cas du 
dosage de Ca), 



DOSAGE DU CALCIUM 

I, - REACTIFS 

c 

1 O )  Solution O ,OZ N de sel disodique de l'acide E. D, T, A, (complexon III). 

POUP deux litres de solution, peser 7,8 g de sel et completer au volume 
par de l'eau distillGe, 

Le titre exact est ddterminé par titrage avec la solution &alon Ca. 

2") Solution e'talon Ca - 1,001 g de C a C o  pur et sec + 2 cc d'HC1 pur t eau 3 distillde. Ajuster B 1 litre, La solution est O ,O2 N, 

3") Solution tampon (pH 12). 

NaOH 5 N (2OOg de soude pure par litre), 

4 O ) Indicateur : 

Calcki'ne - Dans IQ0 cc de soude i3 , I N (4 &tre), dissoudre : 

O ,2 g de calc6ïne 
O, 1 g de thymol-phtaldihe. 

II, - MODE OPERATOIRE, ( 12) 
A une prise de 25 cc de l'extrait : ajouter environ 20 cc d'eau, 

puis 5 cc de soude tampon B la pipette automatique - enfin 3 ou 4 gouttes 
de calcdïne, Titrer immddiatement avec agitateur magnétique jusqu'au 
virage (du vert fluorescent au violet), 

Simultan&ment, il convient d'effectuer une serie de 4 ou 5 mesures 
avec 5 cc de solution Btalon. I 

soit n cc la moyenne versde pour les 5 ktalons 
5 

1 cc de complexon = $,O2 x. 
n 

d'oh en partant de 10 g, et avec un aliquote de 25/100 cc : 

L- - G a  m6q p, It343 g de terre = ccu x 0,02 x- x - 
m.6.q. de Ca (avec n # de 5) 

100 100 - 5 
n 25 10 
5 = ccu x 0,8 Y 
n 

# ccu x 0,8 
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DOSAGE DU CALCIUM f MAGNESIUM 

I, - RERCTIFS 
1") L a  solution complexante est Qvidemment la m ê m e  que pour Ca, 

2 ") Solution étalon Mg - 3,02 N 
(NOj)Z M g  6H20 - pur et sec - 2,564- g dana un litre d'eau. 

3') Solution tampon : (pH 19) 

- 67,s g de NH4C1 pur dans 20 cc d'eau distillée 
+ 570 cc d'ammoniaque pure (25" EI) 

t 10 g de complexonate de Magnésium 

Amener 'a 1 litre avec de. l'caiidistillCe, 

bi') Réactif : 

0,209 g de noir Qriochrome T 
10 cc de Triéthanolamine 
4.3 cc d'alcool mdthylique 

II. - MODE OPERATOIRE (12) 
-------I_ 

A une prise de 25 cc de l'extrait, on ajoute : 

5 cc du tampon 
5 gouttes de noir Qriochrome 

Titrer immgdiatment jusqu'å virage du violet au bleu pur. 

Les calculs se font de la m ê m e  faqon que pour Ca, 

Nota : - On recommande dans la lietgrature d'effectuer le titrage vers 4:Clo, mais _I_ 

nous avons obtenu des résultat s identiques h froid. 

- la triéthanolaminc rend le colorani; plus stable et bloque les traces d'hylvo- 
xydes, 

- le complexonate de Mg est ajout6 syst6matiquement pour amdliorer le 
virager 

Reproductibilité des dosages de bases Qchangeables 

- La reproductibilitQ sur une m G m e  solution est très bonne (coefficient de 



variation infBrieur à 1 %). Cependant celle que nous testons l'est moins du 
fait des diSGren\,ces provenant de S.'kchczntillonnagelde l'extraction et du 
traitement des extraits, 

Sur une skrie de 12 kclnsntillons identiques, nous avons obtenu les 
rksultats suivants : 

Ca : coefficient de variation : 4 ($ pour une teneur de 4,6 mkq % 
I r~sultst is016 est valable B 2 0,5 prks. 

M g  : coefficient de variation : 12 % pour une teneur de 1,8 m6q 
1 r6aultat isolS est valable 3 1 2,s près. 

Tar ailleurs, les doep-ges de C a  et Mg Qchangeables effectués par 
compl6xomktrie au laboratoire, ont bt6 compads 3 ceux effcctuks par 
spectrographie B 1'1. D. E, R, T, Bogldy (voir tableau). Bien qu'on note des 
6carts assez hq"ta;lts sur les r6sdtats individuels , l'interpr6tation reste 
ka mcme, On note cependant, dans certains cas, des divergences plus impor- 
tantes , en ce qui co~.ccrne le magndsium I-IQ~CUTKWXI~. 

Comparaison des r6sultato de Ca M g  par complexom6trie et 
photomdtrie de flamme (en m6q pour IO:) g de terre) * 
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DOSAGE DE M, Na PAR PHOTOMETRIE DE FLAMME 

S'effectue sur l'extrait de sol amend & 100 cc aprBS prélèvement 
des aliquotes destinEs au dosage de Ca, Wig. 

GARhC TERIS'ICIQUES PRIPJC IPALES DU PHOTOMETRE. 

L'appareil a &tg rCalis6 en collaboration avec M. J. SUSINI 
et les établissements LEGEM DAKAR. 

I1 comprend : 

- un système d'aspiration et un brcleur type BEAUDOIN. 
- un ensemble pour chaque 616ment M et Na, compos6 : 

d'un diaphragme réglable 
d'un filtre interfgrentiel Balzers type B 40, (13) 

ces ensembles sont mobiles ct on peut passer rapidement d'un Bl6ment B 
1' aut re 

- une cellule photo6lectrique relide par l'intermédiaire d'un réducteur 
d'intensiti à un galvanomètre dont l'bchelle de lecture est de 300 mm.(l4) 

- la flamme est alimentée par le mélange air-ac6tylène contrôle5 au 
moyen de ddbit-mètres : 

pour l'air la graduation va de O à 15 litres minute 
pour l'ac6tylène (3 B 1,5 litres minute. 

les d4bits utilisEs sont respectivement de 9 et O, 8 litres minute. 

DOSAGE DU POTASSIUM 

LLS solutions &talons sont prkpar6es 'a partir du carbonate 
anhydre pur et sec. 

Solution de Stock : S1 B 5 OOQ \- de M par cc 
soit 8,833 g de carbonate anhydre dans 1 litre d'HC1 O ,2 N environ, 

Solution S2 - 3 1 020 :de K par cc soit 1,767 g de carbonate/litre. 

A partir de ces 2 solutions, on prépare la g a m m e  étalon par 
dilutions avec HC1 0,2 N, 



Solution S1 

O ,05 

0,12 

O ,25 

Solution S, 

o ,o2 

O ,O5 

O V 1  

30 cc 3. 1 O00 W 150f/cc 20 cc à 1000 - > zo#-/cc 
23 cc b 1 O00 10 f/cc > 100f/cc 10 cc B 1 O00 - > 
10 cc b 1 O00 - 50y=/cc 5 cc à 1 000 - 5 y-/cc 

2 CC à i oao --+ 2 ~P/CC 
1 cc à 1000 - > 1 r/cc 

Pour la sensibilité 1 du réducteur d'intensité, cette g a m m  couvre 
1'Qchelle de lecture 

lecture 

------. 

2 

4 

1 1  

23 

r/cc 1 lecture m é q  X 
(10 g de 
terre) ------- 
o 95 
1,25 

2,5 

3,7 

Q ,2 

Grâce à l'étendue de l'&chelle de lecture, on peut donc doser avec une 
prdcision suffisante de O ,05 B près de 4 m6q % de K, 

Pour les sols excessivement riches, il est possible de diluer la BO@- 
tion ou de rlid\rire I'intensit6 transmise par la cellule. Ce cas est extrêmemen1 
rare dans l'analyse des sols tropicaux. 

Pour les sols trbs pauvres, on peut percoler 25 g au lieu de li) et 
descendre alors jusqu'à 0,02 m Q q  70, ce qui est consid&& c o m m e  une teneus 
extrêmement faible. 

- L e  filtre utilisd pour le potassium est un filtre Baleers dont le coefficient 
de transmission est de 40 $J , la longueur d'onde est de 768 m).f . 

MODE OPERATOIKE 

1) L'appareil est mis en marche environ pendant 15 minutes avant de commen- 
cer les dosages. 

2) on v6rifie - le ddbit d'air - 9 litres/minutes 
d'acétylbne O ,8 litres/min. 

- l'aspiration de la solution (2 B 3 sec.) 



;i 
On ajuste 1'6talon 150 frr/cc à 300 et on trace la courbe à l'aide des autres 
solutions , 7 

b 
On passe les &chantillons, 

O n  vérifie 2 étalons tous les 10 OU 15 6chantillons. 

- Les interfErences dues aux autres QlBrr,ents sont négligeables. Ainsi pour 
Ga, on a obtenu les résultats suivants (lectures) : 

pour 1 m 6 q  % M 

i 
I 

Pour les sols pauvres QU bien dans le cas d'essais agronomiques 
oh les teneurs en K sont susceptibles d'Gtre très voisines, or peut utiliser 
un filtse de meilleure transmission 74 7'0 .( 
Avec ce filtre, il est possible de couvrir l'échelle de lecture du galvanomètre 
avec une g a m m e  de concentrations allant de 1 à 180 pde M par cc - ce qui 
donne une sensibilité de 3 divisions par $*/cc au lieu de 2 pour le filtre 
Balzers. 

' 

le Wratten 88 A par exemple.( 15) 

I1 est certain qu'il existe des appareils du commerce susceptibles de donner 
une meilleure sensibilitk, mais d'apr'es ce que l'on sait de l'h6térog6néitQ 
des sols, il n'apparaît pas n6cessaire d'obtenir une très grande précision, 
D'autre part, le coefficient de variation de la m4thode &ant de 5 (Bondy), 
un résultat isolé pour une teneur de S,5 - 0,6 m é q  % par exemple est valable 
'a i 3,07. Ici encore une décimale suffit. 11 apparaa donc plus intéressant 
d'avoir une sensibilité moindre et une Qchelle de lecture plus grande, ce 
permet d'éviter les dilutions frkquentes. 

Calcu1:de la concentration obtenue en )i /cc, d'après les courbes d'ktalonnage 3- 

on d6duit K en m é q  70, d'après la formule : 

K m 6 q  % = f /cc x 0,0256 pour 13 g de sol et un extrait amené 3 
101) cc. 

Coefficient de variation pour K de 3 à 5 % - maie très variable avec les 
teneur s. 



DOSAGE DU SODIUM 

Le filtre utilisé transmet êgalement 40 % de la lumi'ere pour une 
longueur d'onde de 589 m 1, z 

Dans la plupart des cas, on utilise la sensibilité 10 du réducteur, 
ce qui permet dans les conditions adoptées pour l'extraction de doser sur 
1'6chelle de lecture de 3 1 m 6 q  % de N a  , entre lesquelles se situent les 
teneurs les plus frdquentes pour les sols non sal6s. 

Dans le cas de teneurs @us hlev6es (sols salés ou sols B alcalis), 
on peut utiliser la sensibilite 30 (3 B 5 m6q % Na) avec une g a m m e  d'étalons 
appropriés. Au-dessus de 5 m k q  %, il vaut 

Solutions étalons : 

mieux diluer .. 

Les sols salés ou à alcalis ne sont 
toire, aussi le sodium est-il l'&ément dont 

que rarement dosés au labora- 
l'interprdtation ndcessite le 

moins de pr6cisisn. Par ailleurs, les interfdrences étant sensibles, nous 
avons pr6fkr4 &talonner les g a m m e s  directement en m 6 q  % de façon B appré- 
cier plus rapidement les diffdrentes concentrations, 

Pour cela, on prépare une solution de Stock (S) O, 1 N ,  soit par 
pes6e de carbonate soit, plus simplement, à partir d'une ampoule Titrisol 
Merck de NaCl ou Nazco3. 

A partir de cette solution de Stock, on en prdpare 2 autres : 

Solution SI : 100 cc de S à 1 O00 (HC1 3,2 N) = 0,Ol N 
S2 : 1813 cc de S à  2 00, (HC1 0,2 N) = 6,35 N 

La première solution (SI) sert B ktablir la g a m m e  courante : 
pour 10 g de terre 

10 cc ?i 1 O00 + 0,l m d q  5 Na 
25 cc B 1 090 __3 3,25 m é q  % Na 
58 cc Il  --..------ 0,50 m6q '% N a  
75 cc " --------- O ,75 mQq '$ N a  

2,38 $/cc de N a  
5,75 (-/cc de Na 

100 cc " --..------ 1,O m é q  70 Na 

L a  seconde solution (tS2) permet d'obtenir des concentrations plus 
Qlevdes, utilisQes avec la sensibilit6 38 du réducteur : 

10 cc 3 II OW---> 
25 cc d 1,25 mkq % Na 

d,5 m é q  % N a  
50 cc - > 2,50 m é q  % Na 
100 cc --> 5 ,O m6q 70 N a  

Les lectures moyennes sont les suivantes : 



sens. 1 0,l m 6 q  % - 30 
0,25 I' - 65 
0,5c - 125 

2,s m k q  % - 140 
5 I I  - 208 

On notera qu'au-desaus de 2,s m é q  % , la courbe s'aplatit fortement, 
c'est pourquoi au-delà de 5 me'q % il vaut mieux diluer. 

Interférences 

O n  admettra que les interférences dues à C a  seul sont nggligeables y 
compte-tenu de la précision recherchke, 

2) Interférences de Mg sur Na 
------,----- 

avec les solutions préckdentes, on a &radi6 les interférences possibles des 3 
autres élkrnents Ca, M g ,  M, 

1) Interfkrence de C a  sur N a  (concentrations apparentes) 
-----11-------1--- 

'Un tableau analogue montre que l'erreur due à M g  seul est du m ê m e  
ordre de grandeur que celle due 3 Ca, et dans le m ê m e  sens, 

. . /* . .. 



3) Interférence de K sur Na 

Na reel 
méq 5 

I 

- Concentrations apparentes en Na suivant les valeurs de M (en m&q 70) 

-t 8,5 M t 1 M  t 2 x  
4- 2,5 C a  1 t 5 C a  f 10Ca 
3- 2,5 Mg t 5 Mg f 10 Mg 

L'influence de K seul est donc sensible, mais 'a la rigueur le fait 
de ne pas en tenir compte ne fausserait guère l'interprdtation des resultats, 
sauf ?i partir de 2 me'q % en K ou Na (cas des sols salés, ou bases totales). 

3 

OYI 0,12 o, 15 
o ,?5 0,28 o ,32 
o ,50 o ,53 o ,58 

En fait, on trouve, dans les solutions du sol, les trois 616ments 
susceptibles d'interférer; on a donc mesuri: SUF des solutions synthgtiques 
l'effet de ces 3 interfgrences simultanées, 

0,17 
o ,54 
O ,62 

I en m. 6, q. % l 

c ,75 o ,8Q 1 1,Q 1 ,O7 
I 

O ,86 9,90 
1 , 1 1  Z,15 

I? conviendra donc d'en tasair compte lorsqu'on voudra détermin 
Na avec une certaine pr4cision dan5 des sols riches en potasse et en alcalino. 
terreux. 

Pour cela, on trace les courbes correspondantes au tableau 
ci-dessus , et on corrige , par interpolation , les teneurs trouvées pour Na, I 

Le mode opératoire est Ze m ê m e  que pour K y  on a directement : 
si on est partie de 10 g / 100 cc,Ch corrige par un facteur Na en m é q  % 

appropri6 si ces quantités ont dG être modifiees. 
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I. - 

DETERMINATICN DW PHOSPHORE 
ASSIMILABLE 

Extraction : M6thode Truog (16) 

Dosage : Colorimétrie au vanado-molybdate (17) ------- 
EXTRACTJ.CN 

Réactif - Acide sulfurique N / ~ O O  - tamponne' à p~ 3, soit pour 1 litre : 
) diluer à 1 litre. SOL1,H2 N/10 : 20 CC 

Sulfate d'ammonium 3 g ) 

Mode QpEratoire : 

Dans un flacon de 503 cc ou il litre : 

- ktroduire 2 g de sol - 4CIG cc du rbactif d'extraction, - agiter 1/2 heure (mécaniquement, 30 toura/minute environ) - filtrer de fason 3 obtenir un filtrat limpide, - le dosage se fait sur S O  cc de ce filtrat. 
II. - DOSAGE : ELI vanado-molybdate (Ehkactif de WSON). 

A. - PRINCIPE : B 20 cc du filtrat, on ajoute 2.0 cc du réactif 
---I--- 

d'util.isation ; il se d4veloppe une coloration jaune stable indkfiniment , que 
l'on peut mesurer au calorimètre 'a une longueur d'onde de 4 300 A 

I. Réactif I : 

180 g de molybdate d'ammonium 
703 cc d'eau bouillante 
Dissoudre 
Ajouter 13 cc d'ammoniaque pure 
Refroidir - Ajuster B 1 litre, 

2. R6acti.f II : 

- 2,35 g de m6tx-vanadate d'ammonium pur pour analyses. - Dissoudre dans 400 cc d'eau chaude. - Y verser lentement a en agitant ( 10 cc d'acide nitrique pur 
- Laisser refroidir - rajuster B I litre. 

(+IO cc d'eau 



3. ?&$actif d'utilisation : 

c 

109 cc de r6actif I 
100 cc de rkactif 'II 
70 cc d'acide nitrique pur 
Ajuster à 500 cc/ 

C e  &actif ne se conserve pas bien. 11 ne faut donc pas le pr6parer 
en grande quantité (Conservation : 1 mois). 

C, - SOLUTIONS ETALONS. --------------- 
Phosphate mono-potassique pur : (PO,.H K - Peser 1,915 g de ce sel - Ajouter 
50 cc d'acide nitrique pur - Ajuster L'*I fitre - L a  solution contient 1 m g  de 
P Co 2 aux zoncentrations 'a dbterminer, On notera 
la solution mesurQe correspond 3, 21.:r/cc 

par cc - R partir de cette solution, on fait dee solutions 

pour 2 g de sol ou O ,4 o/oo. 

I1 convient, pour chaque sdrie d'extraction y d'effectuer un témoip 
'a blanc, que l'on traitera comme les kchantillons et sur lequel on ajustera 1- 
zéro du colorimktre. 

- Si le filtrat eot trop concentrd. y on peut prendre des parties aliquotes de 
10 cc ou 5 cc et compl6ter B 29 cc avec la solution d'extraction, avant 
d'ajouter les 20 cc de &actif. 

- 11 faut que la solution contienne au moins 10 r d e  P O lorsque l'on ajoute 
le r6actif. Ceci suppose que le sol doit contenir au%" O, 1 O/OO de 
P O assimilable. 2 5  

D'aprks ce que nous en savons, on peut doser jusqu'à 0 ,O4 o/oo. 

Le coefficient de variation, évalu6 pour 12 dosages, est de 6 % t environ, Erreur sur un rdsultat isole' : O, I9 - 8 ,02. On peut donc laisser 
2 ddcimales, d'autant que les variations dans le sol sont souvent faibles. 
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ATTAQUE NITRIQUE 

Elle permet de doser les 6le"ments dits totaux et principalement 
les bases (K - C a  - Mg), ainsi que le phosphore. La ddterminztion du 
Fer total se fait sur attaque chlorhydrique (voir glus loin), 

R. - ~'LTTAGXJL PROPREMENT DITE. 
- SC fait sur 5 au IC g de terre (suivant la richesse supgosBe du sol) 
dano des erlcnmcyers de 100 cc. 

- Les erlenmeyers sont munis d'un petit entonnoir contenant une bilk de 
verre afin d'&viter une évaporation trop intense au cours de l'attaque. 

- On introduit & l'aide d'un verseur, 33 cc d'acide nitrique pur, et on 
porte sur plaque chauffante Blectriyue, rQgl6e pour une; &bullition 
mod6r6e. 

- L'attaque dure 3 heures. 11 convient de veiller 'a ce que 1'6bullition soit 
maintenue tout en 6vitant d'aller à sec. 

- Au bout de 3 heures, on ajoute quelques cc d'eau chaude pourrincer 
entonnoirs et erlens, et on filtre sur filtres pliss6s dans des fioles 
de 150 CC, On rince b l'eau chaude jusqu'8 ce quc 3 gouttes du filtrat 
ne colore plus en rouge une solution de sulfocyanure. Les fioles sont 
ajustdes 3 153 cc aiprbs refroidissement, 

- On homogdnéise la solution et on prélève um aliquote de 50 cc potar le 
phosphore. Le reste sert pour la dQtormination des bases, 

B. - DOSAGE DU PHOSPHCRE TOTAL 

On ourrait utiliser la colorimktrie du phosphovmadomolybdate; 
toujours pr6sent en grandes quantités gSnc fortement. On +Y+ toutefois F e  

pourrait l'&liminer par passage sur rksine. Mais faute de place, la battcric 
de colonnes d'é change n'a pu Gtre install6e. On prgcipite donc le phosphore 
sous forme de phosphomolybdate d'ammonium, lequel est ensuite dissous 
dans un exc&s de soude. On dktermine cet excès par dosage en retour 'a 
l'acide sulfurique de titre connu. La mkthode est assiez peu précise, mais 
r e lat ive mcnt r api de . 
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II. - REAC TIFS NEC E;ESAmGS. 

e 

* 

1 a) Rgactif nitro-molyhdique sulfat&. 
------------CI-------- 

a) dans un &cipient de 5 litres : 

- 2,25 litres de N03H pur additionnd de 250 g de sulfate d'ammonium. 
b) sur 750 g de mqlybdate d'ammonium pulvEris6, verser 2 litres d'eau 

bouillante. Agiter - Refroidir apres dissolution totale, 
Verser doucement la solution (b) dans la solution (a), au centre du recip'en; 
et en agitant constamment. 

L a  solution doit ;tre conserde B l'abri de la lumière. 

2 O )  Mglange sulfonitrique. --------------- 
D a n s  u n  flacon de 2 litres : 

- environ I litre d'eau distillde - 800 cc NO3H pur - 60 cc de SOqHZ PUP 
On complète B 2 litres avec de l'eau, 

20 g de sulfate de soucie pour 1 litre d'eau. Ajouter quelques gouttes 
cl2 bleu de bromoph6nol. L a  solution doit prendre une teinte violette - Sinon, 
ajouter goutte ?i goutte une solution de soude 3 C ,5 ?s jusqu'b obtention de la 
couleur viole tte. 

3,5 g de phtal&ïie du ph6nol; on ajoute du formcl. goutte 3 goutte de fagon à 
former une pâte, on achève de dissoudre dans 750 cc de formol, On ajoute 
ensuite, goutte à goutte, jusqu'b teinte rosée, une solution de soude environ 
0,l N (Q,4 ?), 

5") Solutions de titrage. 
-I------ --I-- - solution de soude O, 1 N @ g par litre) - solution titr4e d'acide sulfurique 3,1 N (ampoules titrisols). 

Pour obtenir un prkcipitk de composition aussi constante que possible 
il est nécessaire de respecter un certain nombre de conditions, d'oÙ un mode 
opératoire qu'il convient de suivre rigoureusement : 
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- la prise de 50 cc est 6vaporée dans des petits b6chers jusqu'8 10 cc environ 
- ajouter 15 cc du m6lange sulfonitrique, 
- chauffer jusqu'à dbullition cornmensante, 
- retirer du feu, et verser lentcment, au milieu du bdcher et tout en agitant 
25 cc du réactif nitro-molybdique sulfatg, 

- laisser dkposer le pr6cipitB jaunc qui se forme, agiter une nouvelle fois. 
- on peut filtrer au bout de 3 heures si le prkcipit6 est assez abondant, 
dans le cas contraire, on doit attendre une nuit, 

- la filtration s'effectue sur filtres bleus et le prdcipitk est rinck par du 
sulfate de soude jusqu'8 coloration violette du filtrat, 

- les filtres sont ensuite plac6s dans les bkchers ,oÙ s'est effectu6e la pr6- 
cipitation, O n  ajoute successivement 5 cc de phtalkïne formol6e et 20 cc 
de soude N / ~ O  - aprks agitation la solution doit être rouge; si elle est 
incolore, on ajoute 'a nouveau 20 cc de MaOH et 5 cc de phtalBihe formole"e, 
et ainsi de suite, 

- lorsqu'on a obtenu le virage de la phtalEhe, on titre en retour par 
SO~:HZ , jusqu'à d6colorstion. 

CALCULS. 
correspond à 0,253 mg de Pz05, 

Les Qquations de rdactions montrent qu'un cc de soude O, 1 N 

Poran. chaque quantité de soude utilisbe (20, 40 cc), on effectue 
2 tQmoins en titrant directement cette quantitg de soude par SO H2 (soit 
V l  cc dc SO,H, versd). 9 

L 

Si n est le nombre de cc vers4 pour 1 échantillon : 

V I  - n = le nombre de cc de NaOH O, 1 N utilis6 pour dissoudre le prQcipit6; 
d'oh pour 5 g de sol ct un aliquote de 50/150 cc - 

_ _ _  , P,O, d o o  = o. , 153 1 

ETALONNAGE, Avec 4 mg de P2Q5 introduits, on n trouvd successivement : 
4,03 - 4,C3 - 3,3$ - 4,02 mg. La précision est donc satisfaisante, 
COEFFICIENT DE VAKLATION : pour une sQrie de 12 dosages, on a 
obtenu un coefficient de variation d'environ 3 5, 

-L'habitude est d'exprimer les résultats en T205, il setait plus logique, 
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c 

c 

par comparaison avec les autres él6ments de les exprimer en P. 

S'effectue SUF les 130 cc do l'attaque nitrique restant aprbs le 
~rQlkvcment de l'aliquote p ~ ~ r  le doaagc 2e P205. 

I1 est n&cessaire d'kliminer les hydroxydes, puis les sels ammo- 
niacaux amenLs nia COUPS de cette glimination. Ccux-ci g h e n t  en effet pour 
le dosage de Ca par complexomktrie. 

1 O )  Les hydrowjdes sont prdcipitks S I'ammoniayae à p H  7; la prkcipitation 
peut se fairc å froid, au pHmktre. 

2') Apr'es filtration et lavage, on Bvapcsre le filtrat *a sec et on &truie les 
sels ammoniacaux pw.= additiomr6;QtQes d'eau re'gale. 

3") O n  r e p r m d  par HC1 5,2 N, on a m h e  B POO et on dose K, Ca, Mg, co m m c  
dans le cas des bases @changeables. 

Pour une série de 12 kchantillons , les écarts sont sensiblement 
lcs m G m e s  que dans le cas des bases Echangeables; toutefois, les valeurs 
absolues &ant. plus kicv6c;s, les coefficients de variations sont plus faibles, 
on a trouve : 

pour M g  = na,4 m6q L;'3 c. T J  = 3 7 0  
erreur possible sur un rksultat isold 2 0,8 mdq, 

M.B. L'6limination dzs scls NH4 pourrait se faire par passage au four B 
4 5C O ,  mais la sublimation peut entraker des pertes assez sensiblos, 
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DOSAGE DU F E E  TOTAL 

L e  fer est extrait par HC1 pur & ebullition; par passage sur une 
tt colonne d'argent, il est amené à 1'6tat de F e  et imm&di;ieement dosé par 

le permanganate, L a  methode est pr6cise , rapide, et trbs adaptde aux dosa- 
ges en grande skria: (16. 

REACTIFS, - 
Liqueur dc Reinhardt : H O : 600 cc -------------- §6,H2 pur : 130 cc 

SQ4iMn : 51 g 
Eau : p, s , p, 1 litre (100 échantillons). 

PQqH3 pur : 138 CC 

Permanganate 3,35 N (titrisol) 
-su------- 

MODE 0PER;rTQIRE : 
I 

- Attaque de 5 g de sol par 30 cc HC1 pur - 2 heures ?i l'kbullition, 
- Aprbs filtration et lavage à l'eau chaude, on ajuste 2t 100 ccO O n  prklkve 
un aliquote de 13, 25, 50 cc, suivant la nature des sols, 

- Passage sur la colonne, rBception dans un erlen de 530 contenant 10 CC 
de liqueur de Reinhardt, 

- Rinsago de la colonne par 2 fois 180 cc de solution sulfurique à 5 ya. 

Le temps de passage d'une fraction de 100 cc est d'environ 
2 minutes , 

PREPARATION DU REDUCTEUR A. L'ARGENT (19) 

Dans un b&cher de 400 cc dissoudre 80 g de nitrate d'Ag dans 
438 cc d'eau. Ajouter 5 gouttes d'acide nitrique, Dans cette solution, 
tremper une lame de cuivre dont la largeur est un peu infQrieurc- au dia- 
mbtre du bgcher et agiter lentement. L'argent se ddpose et forme des 
grmules. Frotter la lame de temps en temps avec un agitateur pour en 
ddtacher l'argent. 



Lorsque l'argent ne précipite plus, d&canter, rincer 2 ou 3 fois 
par &cantation avec §04H2 5 % et faire passer dans la colonne, 

Ea hauteur du r@ducteur dans la colonne doit Gere d'environ 
10 cm. 

lLu fur et à mcsurc des dosages, l'argent noircit en commensant 
par le kaut. Lorsque plus de la moiti6 est oxydGe, on rdg6nBre simplement 
par 1'ammoniaquc au 1/5kme. 

ETALONNAGE : sur 4 6chantillons 
diffbronce entre les extrêmes : 9, II cc M n O  

-I_C--- 

K O ,O5 N. 4 

F e  introduit 4 3,8 m g  F e  
Fe trouvk 43,4 m g  - Erreur k y>. 



DOSAGE DU FER LIBRE 

(d'aprbs D'HOORE) (ZO) 

PRINC IPL : 

acide, Addition de permanganate pour gliminer le réducteur et oxyder le 
fer, Dosage du fer ferrique par le nitrate fnercureux en présence de sulfo- 

Extraction par un radical organique en milieu réducteur faiblement 

cy anur e. 

REACTIFS : 
I 

Acide oxalique ?p .I0 % 
Soude : 50 g pour 100 cc d'eau 
Permanganate B 30 g/litre environ, 
Sulfocyanure d'Ammonium : 40 &tre, 
Eau oxyg6nge 3 10 % 
Acide sulfurique concentrd 
Nitrate mercureux : 15 g/litre -t 25 cc NO~H. 
Aluminium en fil. 

- 5 g de sol dans un bBcher de 800 cc forme haute - 23 cc d'eau oxygkn6e B 53 ,YO sur la plaque chauffante, afin de de'truire la 
- Evaporer B sec. - Ajouter 400 cc d'eau distillbe et 1 cc de soude, Laisser bouillir 10 minutes. - Introduire alors la spirale d'aluminium et ajouter les 100 cc d'acide oxa- 
- Lzisser bouillir jusqra'à d6CQlOratiOn du sol, - On retire du feu et on ajoute lentement à la pipette bgton 20 cc d'HZOZ pour 

matière organique. RQptter l'opkration si besoin, 

lique. On se trouve ainsi en milieu r6ducteur faiblement acide. 

solubiliser l'oxalate ferreux. On retire la spirale d'Al et on laisse sur 
bain-marie jusqu'à cessation de toute effervescence. 

homog én6 is e r 
- Laisser refroidir ot transvaser dans des fioles de 500 CC. Ajuster et 
- Prélever 25 cc dans un erlen de 250 CC. Ajouter de l'eau et 1 cc de SQqH 
- A la burette, ajouter du permanganage environ 2 N jusqu'à coloration rose. 

Lais s e r d 6 cante r quelque temps , 

pur. Chauffer jusqu'à Qbullition commençante, 
2 

On fait alors disparaftre cette coloration par addition de 2 ou 3 gouttes 
d'acide oxalique trks &tendu (l/lQG&) 
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- Laisser refroidir. - Ajouter 5 cc de sulfocyanure - la solution prend une teinte rouge sang 
- Titrer par le nitrate mercureux O ,O1 $J en versant ce r6actif à la burette (tout le fer ktant sous forme ferrique). 

jusqu'à ddcoloration totale (fer ferreux). 

ETALONNAGE DE LA SOLUTION DE NITRATE MERCUREUX- 

On part d'une solution de fer &ablie par dissolution d'environ 
500 mg (pesés trks exactemen de Fer pur dans €IC1 - on ajuste b 1 litre. - on effectue des essais sur 1 r ou 20 cc de la solution qu'on place dans 
dee erlens de 250 CC. - on ajoute ele l'eau t 1 cc de S04H2 pur - chauffage jusqu'à kbullition commençante. - Ajouter goutte à goutte MnO K O,O§ N pour Gtre sGr que tout le Fer est 
oxydé. Eliminer au besoin 1 + exchs de MnO K (teinte rose) ?ar 1 OU 2 g de 

4 de solution oxalique . 
d 6 co 1 o r at ion . 

- Après addition de sulfocyanure, on verse N03Mg h la burette jusqu'8 
- On calcule ainsi que 1 cc NQ3Hg = - D'oÙ les calculs : pour une prise de 5 g de terre et un aliquote de 25/500 : mg de Fe. 

F e  o/oo = xx 4 x cc utilisés, 

C o m m e  x est tnujours voisin de 0,6 mg;Fe o/oo = cc utilisés x 2,5 
environ. On peut ainsi faire varier les aliquotes si on a une idGe a priori de 
la teneur en Fer.. 

REPRODUCTIBILITE : 

Sur 1 dchantillon, on a obtenu : 
t 

F e  o/oo = 15,2 - O, 8 soit un coefficient de variation de 2,5 % 



SOLUTION DU SOL 

L'analyse de la solution du sol comprend d'une part la mesure 
de sa conductivité 616ctrique et d'autre part la ddtermination des sels 
solubles dans l'tau (anions et cations). 

Ces deux sortes de ddterminations ne sont pas faites systémati- 
quement sur tous les 6chantillona. 

La mesure de la conductivit6 de la sdution du sol renseigne 
déjà d'une manizre globale SUP la concentration possible en sels. Dans 
le cas de valeurs 6levBes , on d6termine alors K , Na, Ca , Mg d'une part , 
C;1 et SO de l'autre. 4 

I. - MESURE DE LA CONDUCTIVITE 
cetee grandeur ktant par définition l'inverse de la &sistivit6 1 ( C = - ) on mesure en fait la résistancc d'un certain volume de la solution, 

Cette Lesure s'effectue dans une cuve jaug6e reliée B un pont: de KClLRkUQGH 
On obtient une valeur R que l'on pultiplie par le coefficient de cuve K. On 
a laors la résistivitg 

& os/cm. 

en ohms/cm. Cette valeur dtant g6nkralement 6levQe , 
son inverse C c:st faib P e; aussi l'exprime-t-on en millimhos ou en micro- 

 sur déterminer K, on mesure la résistivité CQIIJXZ~ (1 2 10 shms/crr 
B 180) d'une salution de  KG^ à '3,s &itre; on a : 

a 210 = + A = facteur de correction de'pendant de e 0 

MODE OPERATOIRE 

L a  conductivitk dtant fonction de la concentration en sels 8olublk;s 
il convient de toujsurs sp6cifier le rapport eau/sol lors de la mesure. 

Les meilleurs rgsultats seraient obtenus sur sol 'a saturation 
mais la m6thodo s'applique difficilement aux analyses en grande série, 
D'autre part, l'appr6ciation de l'état de saturation est sujette 21 des erreurs 
notables, Le plus souvent on effectue donc la mesupe sur solution 1/5 ou 1/10. 

On a montré (Z 3. ) qu'il existait une relation assez constante enira 
les valeurs B saturation et celles obtenues sur l'extrait l/lQ; le rapport 
1/5 est préférable quand la résistivit6 est très Qlevée. D'aprbs les essais 
effectués å YANGAMBI, les rgsultats sont pratiquement indbpendants de la 
quantitg d'argile en suspension et du temps, La mesure est donc rapide : 
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II. - 

- on introduit 50 g de terre sBche'e à l'air dans un erlen de 500 cc et on 
ajoute 250 cc d'eau; on agite , on laisse reposer et 3n agite une nmvelle 
fois. On effectue la mesure entre 15 et 38 minutes ap&s la mise en suspen- 

sion, c)n transvase donc le liquide surnageant contenant toujours un peu 
d'argile dispersOe dans la cuve et an lit la rksistance. 

DOSAGE DES CATIONS ZT DES ANIONS SOLUBLES. 

L'extraction se fait b l'eau froide : 500 cc d'eau pour 50 g de 301; 
dans la trks grandc majorité des cas, tout au moins en ce qui concerne les 
sols tropicaux, l'argile se disperse et il est 2ratiquement impossible d'obtenir 
un filtrat limpido, sans avoir recours 3 un floculant, 

A p r è s  plusieurs essais, le mode d'extraction suivant a kté adopt6 : 

- 50 g de terre sont plac&s dans un bgcher de 250 cc et additionnbs de 100 cc 
d'eau - après agitation et décantation, on transvase la solution surnageante, 
prseque touhours trouble, dans un bQcher de 600 CC. On r6pBte l'opération 
3 ou 4 fois, et on ajoute alors 3 la salution 1 à 2 cc d'une solution Ilc flo- 
culant; on agite et on laisse reposcr : l'argile flocule - on filtre, on rince 
et on ajuste à 500 cc dans des fioles jaugkes, 

Lorsque l'on veut filtrer directement, sans floculer l'argile, 
l'extraction peut prendre plusieurs jans. 

Dans le cas du dosage d'un anion ?articulier, et non de l'ensemble, 
on peut procéder 'a des extractions plus spbcifiques (vair plus loin). 

Sur l'extrait, tel qu'il a e't6 pratique' ci-dessus, on dose g6n6rale- 
ment : C1' et les catians Na, X ,  Ca, Mg. 

DOSAGE DES CHLORURES ( 22.1 

On utilise la m6thxIe de MAm, dont la précision, si clle n'est pas 
excellente, est largement suffi8antc pour les sols. 

R6actifs : - Nitrate d'argent z ,  1 N - ou i7 ,O2 N suivant les cas. - Indicateur dc fin de prgcipitation : 
4,2 $ chromate neutre de K 
O ,7 73 bichromate de K. 

Cet indicateur agit en mdme temps c o m m e  tampon, la pdcipitation 
devant obligatoirement s'effectuer en milieu neutre. 

Mode Op6ratoire : 

- Prise de 56 QU 100 cc dans un becher, 
.a 
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- Addition de I cc d'indicateur - Le nitrate d'argent est versé B la burette jusqu'à couleur rouge persistante. 
- Pour une >rise de 180 cc, on a : 

500 IO0 
Cl en m é q  % = cc v x 3 , 1  x -x- = cc v 

100 50 

DOSAGE DES CATIONS 
---Is 

Om prelkve 250 cc (fiole jaugQeJ, on ajoute 2 cc HC1 pur, On kvap3re 
sous &piradiateurs jusqu'8 moins de i00 CC. On transvase alors dans des 
fioles jaugges 100 cc en Piltrant si besoin, Qn ajustc 'a 100 avec de l'eau et 
on procède exactement c o m m e  dans le cas des; bases 6changeables. 

DOSAGE DES SULFATES 

- Dans la solution extraite c o m m e  prdc&demment, ils existent en faible 
quantiti. Par cantre, il y a peu d'ions gGnants et on peut utiliser 1s mgthode 
complexom6triquc pour doser le Ba en excks apr'es pr6cipitation des sulfates 

Nous ne l'avans jamais utilis6e. 

- Dans lo cas GÙ les sols contiennent du gypse, l'extraction dDit se faire 
2 l'acide chlorhydriquc 2 77 B 1'6bullition. On extrait alors une notable quan- 
tité d'hydroxydcs qu'il convient 2'Qliminsr avant de 2rfcipiter les sulfates 
o m s  forme Je Baso4. O n  pr6cipite Lgdement Ca, 

- Pour ces m@thodes voir (23) et (24) 

-- - -+ 
NO3 et NH, sera @tudi6 plus loin. Le dosage 3cs ions CO3 '. . 



DOSAGE DL L'AZOTE NITRIQUE ET 

A M M O N L ~ C L ~ L  

Les rdsultats de ces déterminations ne peuvent être utilement 
interprdtes que si l'analyse est effectde sur écha+ntillonn frais, dans leur 
humidit6 naturelle. On extrait al3rs NOg- et NH, par agitation avec KC1. 

Dans le filtrat, on dose : 
t 

a) NH4 - en 36plac;ant l'ammoniaque et en distillant . 
b) NOg- - de la m E m e  façon après rOductioa en ammoniaque par l'alliage 

Dewarda. 

Extraction - solution de KC1 à 75 g/litrc - ToluEne 
Dosage - magnbsie fraîchement calcide - rcactifs habituels pour le d w a g e  de l'azote. 

- Les 6charitillons humides sont aussi bien homogdndis6s que pessible , 
Sur chacun : 

- 188 g sont prLlev6s pour déterminer l'humiditb. - 100 g sont additionnes JC 201) cc de solution KCl aseptisé par 5 gouttes 
de Toluène - on agite penclant une heure. 

- Après filtratien, on prglkve 300 cc de solution qu'cm introduit dans un 
matras IC; 5CJ cc et on ajoute environ 5 g de magnésie (a la cuillère 
jaug6e) . L'ammoniaque déplacée est entraide B la vapeur dans une 
colonne B distiller (la m ê m e  que ?our l'azote total) et recueillie dans 
10 cc J'acile boriqx B 4 5, On titre avec l'acide sulfurique 0,02 N 
ou 0,Ol N à la microburette. 

Lorsque la 56rie est dasEe, on repend les matras, on ajoute 
2 g d'alliage Dewards et on distille 3 nouveau c o m m e  préckdemment. 

L a  m6thod.e est valable lorsque la sol est assez riche enazote 
min6ral. Elle est peu pr4cise pour les faibles teneurs, 

lams les ccmlitions (noncéea ci-dessus : 



1 cc SO H 3,OZ N = 5,6 2.p.m. d'azote. 
k 2 

Dans le cas de fhibles teneurs, il est possible, après extraction, 
d'opkrer par micro-diffusion et de doser par colorim6trie (rkactif de 
Nes s le T ). 

Cette m6thadc est utilisEe =LU Laboratsire des Sols de YAOUNDX. 



DOSAGE DU CALCt'XRe': 
LI 

I. - CALCAIRE TOTAL 
On mesure le v d u m e  de CO &6gag6 par action de l'acide chlorhy- 2 

drique sur la terre, L3 34termination est rapide et la pr6cision suffisante. 

Le Jsssge est efPectu6 B 1'aiZe d'an cslcimktre et on &talonne 
l'appareil par action de HCl au 1/2 SUF 0,B g de CaCO, pur de fagon B avoir 
un de'gagement dcj 80 b 100 cc cide CO2, 

.J 

Pour les d6tails opdratoires , nous renvoyons aux manuels 
bien connus ( 2 5  ), 

II. - CALCAIRE AC TIF(M6thode Drouineau modifi6e par Galet). 
_I_ 

C'est la partie fine, facilement solubilisée du calcaire. 

- Qxalate d'ammonium N/5 - Permanganate de potassium N / ~ O  - i'hcicte sulfurique cmcentr6, 
MODL OPZRATOIRE : 

- Peser avec précision 2 ,5 g de terre passge au tamis 2 mm et les intrcduire 
- Ajouter 25s: ml d'oxalste d'ammonium N/5 - LLgiter 2 heures B l'agitateur - Filtrer en rejetrznt les premiers ml -Iu filtrat - Pr6lever 10 ml du filtrzt 3 la pipette et verser clans un bécher de SO3 ml - Ajouter 100 ml d'eau distillée et 5 ml d'acide sulfurique concentr6 - Chauffer vcrs 60-73" - Titrer par le ?ermanganate N/lO jusqu'à teinte rose, soit n' ml de 
- Titrgr dans 1635 m s m e s  conditions 18 xnl de la solution d'oxalatte, soit 

_. 

\ 

dans un erlen de 500 ml 

MnO,M N/lo. 

n' ml de Mn0,K N/lo, 
* 

La diffQrence entre les 2 tttrages correspond pour la partie 
aliquote à la quantie6 Ze calcium du carbonate ayant &agi sur l'oxalate 
d' ammonium. 

C 0 3 C a  actif 3/00 = (n - nl) x 50 
Nous n'avons pas eu B utiliser cette mEthode. 



ANALYSE DES SILICATES DANS LE §OL 

Les déterminations correspondant 3 cette analyse ont pour but 
l'ktablisscmemt des rapports silice/alumine et silice/hydroxydes - ou 
bien , ?lus simplement la connaissance des kl6ments fondamentaux des 
poches, roches altir6es , sol lui-mPme, 

I 

L'attaque diffèrera suivant le but dc l'analyse, et elle sera pra- 
tique@ soit sur la roche ou le sol finement broy$s, soit sur l'argile extraite 
au 501. 

I. - ATTAGUUE TRIACIDE. 
Elle permzt théoriquement dc faire la distinction entre silice 

quartzeuse et silice des silicates, et convient bien gour 1'6tablissement 
dans le sol, ou dans sa fraction colloi?dale, des rapports dont on a par16 
ci-dessus; par contre, lorsqu'il s'agit de roches plus ou moins altérQes, 
l'attaque est longue et laisse une forte proportion d'irnttaqug.. 

L'attaque peut s'effectuer dans des b6chers de 120 cc, sur 1 g 
de sol finement broyd (mortier d'agate). 

On a l'habitude de donner au reactif d'attaque la composition 
suivante : 

Acide sulfurique pur 1: A 4 12 - (20 cc par 6chantillon) 
Acide chlorhydrique pur p A  2 p - (10 cc par bchantillon) 
Acidc; nitrique pur p A 1 p - (5 cc par Lchantillon) 
Ii convi6nt de le préparer extempora&ment, car l'eau régale 

formée par HCl 4- NO 
SO H (&évation de tempkrature). 

M a vite fait de se d6composer lorsqu'on ajoute 3 
A 2  

Au laboratoirL, on 2. remarqué que l'attaque se conduit mieux 
si on ajoute d'abord l'acide nitrique qui oxyde rapidement les matikres 
organiques , puis ensuite HC1 t SO, H, 

-h e' 

On doit chauffer jusqu'à cessstion de vapeurs sulfuriques. 
Parfois si le rdsidu est encore très coior6, il convient de dp6ter 
l'attaque avec 21: cc du mGlange. 

L C ~  rssidu est repris par HCi au 1/5, on chauffe quelques 
minutes, on verse sur filtre rouye, et on rince avec H C ~  au l/lO&me 
jusqu'j. disparition des traces di: fer à la sortie de l'entonnoir (réaction 
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58 
au sulfo-cyanure). On rincc CLIC OF^ L~. ou 5 fois 2 l'cau chaude ct on arnkn~ 
le filtrat à 253 cc, 

sur. IE: filtre restent la silice des silicates et Ilinattaqué (dont 
la silicc quartzeuse). Le filtrat conticnt tous les autres 6lt5ments dont les 
hydroxydcs; on prockde aux d6terminations suivant le schdma ci-dessous. 

silice quartzeuse 
et inattaqui 

solubilisation dans / (gravim6trie) 
soude 2 % - sur Filtre 

silice des silicates \ dosage par colorim6 
trie ou gravimgtrie. 

100 cc --,dosage direct du Fer par volum6trie 
5 cc -dDsage F e  f A l  par complexomdtrio 

f c o lo rime t r ie - Filtrat \ 10 cc -dosage Titane 
259 cc ( 50 cc vdceage himgansse ( 

(Voir plus loin le détail des analyses). 

II. - ATTAGUES ALCALINES. 

3 ") Fusion au carbonate double de K et Na - n6cessite un creuset de platine 
et de ck fait se pre^te mal aux dosages en sgrie. 

2") Fusion 3 la soude - s'effectue dans des creusets de nickel et ne nkcessite 
pas une température supbrieure à ~ ~ 5 3 " .  On peut donc opdrer en skrie 
au four 6lectrique. L'sttzqu; est très bonne et 5 cette tempdrature, 
les creusets ne sont pas attaquds. 

Mode 0,dratoire. - Dans des creusets de nickel, on p&se 2,5 g de sol 
ou de roche finement broyés - et on zjoutc cnviron 4 g dc soude pure 
PA en pastilles. On laisse les creusets quelques minutes sur le bord du 
four (vers 150-22)0"), afin quc l'eau d'hygroscopicité de la soude ne 
cause pas dc projections par un d 
le €our et on laisse 30 - 40 minutc 

----------- 

trop brutal - on ferme ensuite 
50" (la soude fond vcrs 320"). 

- A la sortie du four, le creusct est pos6 dans un bécher dc 253 cc \:.t on 
Ijoute ik l'eau afin que le creuset soit recouvert. On porte à 6bullition 
jusqu'à ce qu'il nc reste plus de produit d'attaque col16 aux parois.. 
Un sort le creuset qu'on rince soigneusement à l'eau chaude - et on 
ajoute 15 cc d'HC1 pur (on vérifie que la solution est bien acide). 

- On kvapore å scc sous &pi-radiateurs et on laisse une nuit à l'étuvc 
110" pour bien fritter la silice. 

- On reprend par 5 cc HC1 pur puis dc l'eau chaude. On chauffe pour 
bien dissoudre et on filtre sur filtre bleu, On rince avec HC1 au 
3/5, puis 3 ou 4 fois à l'eau chaude. 

- On ajuste IC. filtrat B 250 CC. 
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- la silice totale (silice quartzeuse t silice des silicates) se trouve SUP 
le filtre. L e  sch6ma des dosages est le m ê m e  que dans le cas de 
l'attaque triacide. 



DOSAGE DE LA SILICE 

I. - DOSAGE DE Lh SILICE DES SILICATES. 
_. 

iipr&s l'attaque triacide, le produit restant sur le filtre comprend : 
le quartz, et les autres mindraux inattaquQs l'une part, d'autre part la 
silica des silic2tes. On ilissmt cette derni5rc cn percolant le filtre et son 
contenu par Ie la. soude i3 2 % tikde. Lc silicate de soude formé est recueilli 
dans une fiole jaug6c de 250 CC. Jxprks passage .k 293 cc de soude, on rince 
IL? filtre avec un peu d'eau tikdc. On complbte B 250 cc avcc la soude Z 5. 

1 O )  Le filtre eot sdch6 h l'&uve, puis calcin6 2 1 003" dans un creuset de 
quartz - par pesde on a l'inattaque. 

2 O )  Pour doser la eilice dissoute, on peut, par la m6thocle classique, acidifier 
pxr HC1, [vaporer 3 sec - fritter, reprendre par HCl, filtrer & nouveau, 
sécher, calciner, peser. L'op6ration est longue. 

I1 est prif6rable de doser Sioz par colorimdtrie. 

u 
Mcsure au photocolorimktre (4 O80 A) de l'intensité de la coloration 

jaune, dut. 'd la formatim d'acido silico-molybdique &. Cette coloration se 
d6velappe rapidement & chaud, st elle est trks stable entra p H  2,3 et 3,9, 

La silice étant seule prQsente, il n'y a pas d'ions gSnants. 

REAGTIFS : 

Pour une série de 25 &chantillom. 

1 ") Soude pure en pastilles : 20 g/litre (10 litres dans une bonbonne en plastique. 

a) AcidG acdtique 2 N : 129 cc acide pur B I. OOO cc(on conseille un 
b) Acdtate de N a  2 N : 27 g pour 103 cc (tampon ac. mono- 

(chloracétique 
(monochloracétate) 

I 

Mélanger : 503 cc dc In solution (a) 5 7 cc (pipette bâton; de (bb 
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3 ") Molybdate d'ammonium(norma1) 

9 g pour 250 cc d'eau. 

i ") Solutions 6talons. 

Dissoudre 1 g de Sioz purc s6chi.e 3 530" dans '753 cc de soude 
à Z Q  g par litre tiède (SC fait sur agitateur chauffant), 

Ajuster à I O30 cc. 

On fera une gamme de solutions c o m m e  suit : 
avec les pipettes &alons 

5 cc 10 cc 25 cc 50 cc 

B 250 cc 

soit 23r/cc 40 br/cc 100 

13@ cc 155 cc 200 cc 250 cc 

d'/ce 203 )*/cc 4-00 T/cc 630 &'cc 

800 >p'/cc 1 o00 r/cc 

pour faire 13 courbe, on prend 5 cc de chacune qu'on traite exactement 
c o m m e  les kchantillons. O n  a donc respectivement dans les fioles de 
100 cc : 

en r/cc 1 2 5 1.0 20 3c 60 50 
ou 

en 70 dc; 
%O2 Le t6moin s ~ r a  constitu6 pzr 5 cc de la solution de soude 3 

20 g/litre trait4 c o m m e  les itchantillom. 

MODE OPERATOIRE 

A p r B s  attaque triacide de 1 g de soll, la silice reste sur le filtre 
2vec le rEsiclu inattaqui. 

On lave à WC1 puis à l'eau chauAc. Lorsque le filtrat pour le 
Aosage des hydroxydcs est prêt, on m c t  sous l'entonnoir une fiole jaugde 
de 500 cc et on fait p s s c r  par fractions clc: 10 cc environ 153 Èc 200 cc de 
solution de soude à g/litre tiède (T = 50 - 4 0 " ) ~  L a  silice des silicates 
passe ainsi en solution. On ajuste B 500 cc avec de l'eau. 

- On prklkve 5 cc de la solution qu'on intwctuit dans une fiole de 100 CC. 
- On ajoute 20 cc de tampon 'a la pipette bâton (le p H  final doit Ztre compris 

entre 3 et 3,7) 

- puis 13 cc de molybdate 



- on porte 15 minutes au bain-marie; 
r 

b 

- on refroidit 'a l'eau du robinet, on ajuste 'a 100 cc avec de l'eau. 
- on passc au colorimètre B 4 O00 h O 

Avec IC colorimktre utilis6, on peut doser sur la m g m e  courbe 
de 1 3. 50 ?o de Sioz. 

Chaque division de 1'6chellc corrcspmd B 0,3 l;"o jusqu'à 40 5 de 
à 0,s 5 de GO à 50 70 

On peut facilement lire la demi-division. 
12 rcproductibilite' est excellente. 

PRECAUTIONS A PRENDRE. 

I1 convient d'utiliser une eau très pure et on peut avoir des 
ennuis avec certaines eaux d4minhralisc'es contenant encore de la silice. 
Avant les dosages on testera donc l'eau employée. 

II.- DOSAGE DE LA SILICE TOTALE 

Apr'es attaque alczline, il n'est pas possible de séparer le 
quarts de la silice des silicates. On doit donc doser la totaliti:, qui se 
troave d'ailleurs sur le filtre (voir page58 ), 

Dans ce cas, suivant le nombre d'echantillons 5 analyser et 
les conditions de travail, on peut donner la préférence 'a la gravimQtrie 
(cas d'un petit nombre d'6chantillons) cm à la colorimQtrie (intéressante 
en grande sbrie). 

Nous avons r6cemmen.t trsuv6 dans la bibliographic @?)une 
m6thode volum6trique f m t  intgressante pour lo dosage de la silice. Elle 
cst beaucoup plus rapide et sernble moins diklicate que celle proposbe 
par SEGALEN (28). 

Nous la citons pour mCr.oire, car il n'a pas 6td possible 
jusqu'à présent , falke de temp% de l'essayer au laboratoire : 

4- l'En solution trbs acide et en presence d'ions F' et M , la 
silice est pricipit6e quantitativement sous forme de Tluosilicate de :G 
ou de dicohexafluorure de p tassium de formule Si Fg K2, difficilement 
soluble en presence d'ions K en excès et insoluble dans l'alcool 5 50 $. 
Après filtration et lavage, jusqu'5 Elimination btale de l'acide, par une 
solution alccdique saturéc en KCP, IC prbcipitc' est hydrolysk par l'eau 
chaude et l'acide flu3rhydrique lib6rc5 est titrQ par la soude. On en dgduit 
directement SiClz. 

P 
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Comme de toutes fagons ;n est oblige de separer la silice pour 
doser les autres él6ments, il cmviendrait seulement d'essayer la dissolutisn 
de la silice dane la ptssse ti&& à 2 73 au lieu de la soude. 

Y 

e 
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On pr6l'eve un aliqu3te du filtrat d'attaque aprBs se'paration de 
la silice. Dans les deux cas, or? se trouve en milieu chlorhydrique. Qn 
proc&de de la m C m e  fagon que pour le dosage du Fer total (voir page 47) 

DOSARGE DE L'ALUMINIUM 

Parmi les mgthodes propme'cs par la littérature, et elles sont 
fart nombreuses, il en existe ?eu qui s3ient un dosage de A1 seul et donnent 
satisfaction. 

- Pendant longt a r p 5  on a, au laboratoire, pr6cipitk la totalite des hydroxydes 
B p H  7 selon la m6tIzAe classique et après avoir dosé Fe, Ti et P, on 
tirait kil pale rliff6rencc. Le Pcsultat était alors entachk d'une erreur 
importante, 

DOSAGE GRAVIMETRIQUE DE fd,02 t Tio, 

On peut yrkcipiter Al au. benzoate d'Ammonium en complexant 
le fer; on a alors 13 somme A l  t Ti, La m&hodc est intéressante et donne 
de bons rksultats. 

SEGALEN (23) 3 pr~pos6 la dissolution du précipité dans le tartratc 
d'ammonium sOperant ainsi Al et Ti, puis prgcipitation à nouveau de Al sous 
forme d'oxinate. L'oxine est dosGe par bromatambtrie. La mgthode nous 
a paru longue pour les dnsages ern grande sLrie et on se contentnit 
peser le prQcipité de benzoate. 

de 

MODE OPERL'~TOIRE -------------- 
On peut effectuer la pr6cipitaticn sur la solution provenant 5e 

l'attaque : CU mieux sur la liqueur provenant de la redissolution des hydro- 
xy&~ - (Txatefois ceci cxige une manipulation supplémentaire qui n'est pas 
indispensable compte-tenu de la pr6cisizn recherchée). 

Lz solution est fortement acide, on neutralise par l'ammoniaque, 
puis on redissout le précipitg jusqu'8 p H  4,2 - 4 y 5, La redissolution n'est 
pas toujours compl'ete y mais il est ndcessaire de maintenir le p H  3 cette 
valeur. Sincjn le prkcipit6 peut ;tre surcharg6 soit d'alumine, soit acide 
benzoïquer 
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On peut dans ce but njcxter 39 cc dk la saluticn tampon pour Ctre 
sfr du pH, 

- on ajoute i cc d'acide thioglycollique pour rdduire le fer et GmpGcker sa 
précipitation , puis 40 cc de benzoate d'ammonium. 

- on p r t e  à ébullition 1 minute envirm, - apr&s filtratim, on lave le pr6ci- 
~ pit6 avec une solution benzoate d'ammonium O,G5 ,sî N' twnp~nn6e B 
p H  ' A ,  5, 

- En pr6scnce de beauccup Jle fer, rm redissout dans HCl 12 % bouillant ct 
on effettue une seccnde pr&cipitation, 

- Le prdcipité lavG, pech6 et calcine' à 1 300" -$. Ti0 -+ AA2 33. 2 

REACTIFS : 

Amener 5 250 CC. 

Ajouter quelques gouttes de vert de bromocrLsd (d >kt prendre une couleur 
vcrt pammc). 

- Benzoate ~l'ammonium pour IS prEcipitation s-/litre 
pour lc rinqage : 13 cc de la solution precgdente 

amenc'e à II litre. 

- on peut aussi prkparer IC benzoate en neutralisant par l'ammoniaque concm- 
tr6e unc solution d'acide benzoïque b 45 g/l jusqu'à p H  5 - 6. 
DOSAGE CBMPLEXOMETRIQTJE DE Fe + A1 (33) ._ 

PRINCIPE 

Le complexe di2 au F e r  se forme rapidement, par contre pour Al 
il est necessaire 3'Ztre en pr6sence d'un excbs certain d'E B T A et 3'assure:p 
une 6bullitim de 2 3 3 minutes, 

MODE OPERATOIRE;, - 
Apres un certain nombre d'essais, le protocole suivant a Qt6 

adopt& : 

- Sur le filtrat :IC lis silice amend h 250 cc, prélever 5 cc dans un bécher 
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- ajouter un peu d'Lau et 2 b 3 cc (pipette bzton) de N03H 5%. 
avec de Ia soude bgalement 5 ;"3 ajuster à p H  2,5 - 3 au pHmbtre. 

- avec une burette 10 cc au 1/50ème placde au-dessus du bdcher : 
ajouter 5 cc de complexon 8,2 N. 
Avec 1a soude 5 % : amener B p H  5. 

- retirer le barreau aimanté - rincer, ainsi quo les glectrodes. Faire 
bouillir 2 minutes. Refroidir B /&O'' - 50". 

- ajouter dano l'r3rdre : 
5 cc de tampon p H  5 
3 cc de ferricyanure O ,5 o / m  
2 gouttes de colorant à o ,O8 5. 

- titrer avec une s Aution (9 , 1 N ??e zinc jusqu'L virage du jaune au rose. 
P r k c au tion s : 

- Titrer assez doucement car le virage est quelquefois un peu lent. 
- I1 faut que le nombrc: de cc versés soit au moins Lgsl 3 la quantitl de 
co m p  le xon a j out d e . 
recommencer si besc4n e n  faisant varier Za prise ou la quantiti. de 
complexon vers Qe . 

- Faire des t6moins avec chaque quantitd de complexon. 
REACTIFS : p u r  1 s6rie de 15 Qchantillons. 

- Solution NO- H 'a 5 "i, - Solution Na d H B 5 % (190 cc) 
(100 cc) 

- Complexon O ,'Z N environ : 3,9 g pour 930 cc d'eau. 
l5 cc pour 250 cc - Tampon p H  5 - HC1 10 5 

Acétate de Na 7 g ) 
Ajuster au p H  m'etre. 

- Solution ferricy&ure K 0,05 g p. 100 cc d'eau. 

- Dim&hyl naphtidine (O, 008 g p. 10 cc acide acQtique.pur) 

- Solution titr6c de Zn O, 1 N (soit 3,27 g ci6 Zn/l) - on peu.t dissoudre 6,814 g de Cl2Zn (sdck6 à 105") dans 1 litre d'eau - ou encore i,, 149 g de Z n O  séché B 105". Ajouter un pou d'eau 
(20 cc environ) et dissoudre dans le minimum d'acide acétique 
pur - Ajuster 'a 1 litre. 
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CALCULS - Attaque 1 g. 
- Aliquote de 5 cc/250 ce - on a trouw5 F e  = 7,25 5. 

5 1,45 = 0,025 milli 
normalit&, 

- d m c  l'aliquote contient : 72 , 5 x - = I ,di5 mg Fe OU 
250 

- Complexon Pris e ZnCIZ 
í?,Z N 0,1 IV 

5 cc 
5 cc 
5 cc 
5 cc 

5 cc 
5 cc 
5 cc 
o cc 

on est donc en p r 6 s ~ ~ e  de : 1,52 milli normalit6s Fe + Al 
Fe - 0,025 I' 

- - 1,495 I I  Al (valence 3) 
- - O ,49S millimol4cule A1 clans la prise. 

250 
5 

on a par cmse'quent Al c!/oo = 0,498 x 26,98 x- = 67 , i8 o/03 

E n  rksumé, on a trouvé en y2 : Fe = 7,25 Al = 6,72 
Le laboratoire de Mines + F e  = 7,28 Al = 6,48 

Nous envisageons une modification intéressante POUX- la conduite 
de ce dosage : 

( ) Après l'ébullition, on ajoute un Bgal v2lume d'alcool 6thylique et quelques 
gouttes de dithizone (solution ?i 0,025 70 dans l'alcool) jusqu'8 obtention 
d'Une CQlDX-CltiQP1 Verte . 

On dose avec 1s solution de Zn jusqu's virage au rouge. Ce virage 
serait trks sensible. 



DOSAGE DU TITANE 
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I 

L e  dosage est simple et rapide. 

REAC TIFS 

- Acide sulfurique ?t 10 9, pur P A 

- Acide phospharique concentrg. 
Solution Qtalon de stock S 

- Peser 0,893 ,g de TioZ sec. - Attaquer dans un creuset par du bisulfate jusqu'à fusion. - Reprendre par SO;H - Ajuster 'a l. 000.e~ 
¿tu 1/2 - filtrer si besoin. 

2 

Solution d'utilisation 

- 50 CC de solution S à 1 O00 CC dans SO,-H 10 $. A 2  soit une solution à 4.3 r/cc. 

prendre 5 18 15 23 cc traitCr c q m m e  les Qchantillons (fioles de 50 cc) 

les 6talons contiennent donc : 

MODE OPERATOIRE 

Sur IC filtrat de l'attaque amen6 à 250 cc, - prélever 10 cc - Introduire dans une fiole Je 58 cc - ajoutcr 1 cc de POGH3 pur et environ 25 cc de SOcH_à10 $ 
- Aljuster à 100 avec SO.,H 10 5 , 

Passer au colorimètre à : 4 250 A, 

-Ajouter 5 cc d'eau inxygénée ,~ L 

* z  
O 
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DOSAGE DU UNGANESE 

I*- 

* 

L a  méthode colorim6trique est universellement employ6e; on 
oxyde M n  en MnOJet on mesure l'intensite de la couleur violette qui s'est 
d &ve lspp.5 e 

L 

Plusieurs oxydants peuvent être utilisés y mais le périodate est 
pr6f6rabley du fait que la couleur est stable en pr6sence d'un excès de r6ac- 
tif, ce qui n'est pas le cas avec le persulfate ou le bismuthate par exemple, 

U 

La colorimétrie s'effectue vers 5 300 A. 

REACTIFS NZCESSAIRES : 

- PEriodate de sodium ou de potassium en poudre. 
On l'ajoute à la cuiller jaugie gr.3ssikrement. 

- Acide phosphorique pur P A. 
MODE OPERATOIRE 

Selon les teneurs, on prilève sur la solution d'attaque apr'es Qlimi- 
nation de SiOz un aliquote de 10 à 50 cc, dans un becher de 100 cc : on amkne 
B un volume de 25 cc, soit par addition d'eau, soit par &vaporation. 

O n  ajoute 5 cc P04H3 t U,3 g de pQriodate, et on chauffe 38 minutes 
au bain-marie; on transvase dans des fioles jaug@es 50 cc après refroidisse- 
ment, et on ajuste au volume. 

- Si aprbs 38 minutes, aucune coloration ne s'est développée, ajouter 5 gcutte! 
de solution de Nitrate d'Argent i- une pincée de périodate. (3 1) 

ETALONS : On peut partir d'une solution titrée dc permanganate et établir 
une g a m m e  entre 
- 

2 r h / c c  et 
correspmdant 3 des teneurs du sol ; 

22 de 6,1 ."o (aliquote de 51) cc) 
20 p hAn/cc 

Pour celà, on pèse 1,436 g de Mn04K pur et sec et on dilue B 
1 1itre;lOO cc de cette solution amengs & 1 litre qui donnent une SQlUtiOn 
B 50 mg/litre de M n  ou 50 \%/cc, 



Pour chaque série , on fera une g a m m e  avec : 

2 cc 5 cc 10 cc 15 cc 20 cc 

de la solution que l'on traitera exactement c o m m e  les 6chantillons. 

X 

1c X 

L'analyse des silicates est parmi les plus délicates qui soient, 
étant donné le nombre d'e'ldments prEsmts qui peuvent interf6rer les uns 
sur les autres. Il n'entre pas dans notre propos de rechercher des me'thodes 
tr'es précises, mais plut8t de pouvoir caract6riser rapidement un sol. 
L'analysc en s6rie et la non spécialisation du personnel ne permettent pas 
une haute précision, d'ailleurs souvent inutile. 

Les coefficients de variations calcules pour certains résultats 
montrent qu'on a une reproductibilit6 un peu moins bonne que pour l'enseroblc 
des QlQments déj3 dosés. Cependant du fait de la valeur absolue des r6sultats 
l'erreur cst incomparablement plus grande et dans nos conditions de travail, 
qui sont celles de la plupart des laboratoires de pédologie outre-mer, il 
convient d';tre prudent dans l'expression des rgsultats. 

Ainsi, nous avons vu par exemple pour le P (9 assimilable 2 5  
qu'un coefficient de variation de 6 % poar une valeur moyenne de O, 19 Q/OQ 
n'entachait le résultat que d'une erreur 6gale ?i - O ,02, ce qui est peu dans 
1' int e r p r 6t at ion. 

+ 

Ea d6tcrminatim des hydroxydes totaux nous a clonn6 sur 12 ichan- 
tillons un coefficient de variation de 5,s 5 , d'où, pour une valeur moyenne 
de 17,5 "I? une erreur de - 2 1. t 

L a  ddtermination de la silice a donne un coefficient de variation 
de 3 70 (gravimétrie). Pour une teneur moyenne de 70 % en Si0 
est de 
un coefficient de variatim < 'a 3 ',% en grande sbrie. 

l'erreur 
3,4, ce qui peut parsare QlevQ, I1 est pourtant trks dif z icile d'obtenir 
Dans l'analyse des silicates plus encore que pour les autres dktcr- 

minations, il convient donc de ne pas perdre de vue l'erreur commise et 
de ne pas exprimer des résultats avec une précision superfluo. 
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C~LLGUE DE L'ERFLCUR ET DU COEFFICIENT 

DE VARIATION 
----..--- 

Ssient 12 déterminations effectuges sur le mGme échantillon, 
calcule : ( %&ant un &sultat): 

le facteur dG: corre'ction 

et l'écart-type -7 

2 

en opSsant SUF 12 échantillom, il faut admettre que l'erreur possible SUP 
un Gchantillon is016 est égale 3 - 2,3 g- 
le coefficient de variation de la mgthode est défini par : 

t 

il varie un peu avec le nombre d'6chantillons sur lequel il est calcul&. 
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