DECISIONS MINISTERIELLLS

DECISION
du Comité de Ministres de I'Union économique Benelux
concernant les méthodes d’analyses des engrais, engrais calcaires,.
amendements organiques du sol et marchandises connexes

M (78) 10

Le Comité de Ministres de 1'Union économique Benelux, .

“Vu larticle 1 du Protocole du 29 avril 1969 rclatif a la suppression des con-
troles et formalités aux frontieres intéricures du Benelux et 2 la suppression
des entraves a la libre circulation,

Vu la directive du Conscil des C.E. du 18 décembre 1975 concernant le rappro-
chement des législations des Etats membres relatives aux engrais (76/116/
CEE),

Vu la Décision du Comité de Ministres de 1'Union économique Benelux, reta-
tive aux céchanges intra-Benclux d'engrais, d'engrais calcaires, d'amendements
organiques du sol ¢t de marchandises connexes, M (77) 15 du 8 décembre 1977,

Vu la directive de la Commission du 22 juin 1977 concernant le rapprochement
des Iégislations des Etats membres relatives aux méthodes d’échantillonnage
et d'analyse des engrais, 77/535/CEE,

Considérant que la directive de la Commission du 22 juin 1977, 77/335/CEE
énonce des méthodes d'échantillonnage et d'analyse pour les engrais, visés
par la dircctive du Conseil des C.E. du 18 décembre 1975 ct que les méthodes
ne sont pas encore établics en commun pour certains engrais, engrais cal
caires, amendements organiques du sol ¢t marchandises connexes visds pat
la Décision M (77) 15,

Considérant l'impéricuse nécessité de disposer, dans les pays du Benelux, de
méthodes d’analyse des produits auxquels la Décision M (77) 15 a trait,

A pris la préscnte décision : .

Article 1"

Les gouvernements des trois pays du Benelux prennent les mesurces néces-
saires pour que les déterminations concernant les produits citds a la décision
du Comité de Ministres de 1'Union économiquc Benelux relative aux échunges
intra-Benelux d’engrais, d'engrais calcaires, d’amendements organiques du sol
et de marchandises connexes, M (77) 15, soient cffectudes selon les méthodes
reprises dans le reglement annexé & la présente décision.
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-+ Article 2

1. Les gouvernements. des trois pays du Benelux prennent les mesures néces-
saires pour que les dispositions reprises dans le réglement annexé ¥ la
présente décision entrent en vigueur trois mois aprés la signature de cette
décision. . .

2. Dans les six mois 4 compter dc cette date, chacun des trois Gouvernements
fera rapport au Comité de Ministres sur les mesures qui ont été prises
pour l'exécution de cette décision, Le texte des mesures d'exécution natio-
nales sera joint A ce rapport. . .

FAIT a Bruxelles, le 14 novembre 1978.

Le President du Comité de Ministres,

H. SIMONET

Note ’ ) .

Le Réglement annexé visé A I'article 1= de cette Décision sera, compte tenu de
son volume (143 pages) publié séparément dans la prochaine livraison du
Bulletin Benelux qui portera le numéro©]979-2. Un exemplaire de ce numéro
sera envoyé aux abonnds qui en feront la demande au Sccrétariat général de
I'Union ¢conomique Benelux. 11 sera fourni gratuitement. Les abonngs disi-
rant obtenir plusicurs exemplaires, ainsi que les non-abonnds, peuvent passzr
commande aux burcaux de vente habitucls du Bulletin Benzlux au prix de
F 100,— ou f 6,90 Pexcmplaire. A titre d'information est publiée ci-apres la
table des ‘matieres du Reglement annexé a la présente Décision,
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CHAPITRE I § PREPARATION DE L'ECHARTILLON EH'VUE DE L'ANALYSE

1. Objet
Le présent docuﬁcnt a pour objet de fixer une méthode de préparntion do
1'échantillon destiné & 1'asnalyse, & pactir de 1'échantillon final. Il
ntest pas applicable aux méthodes Bensvlux ouivuntes 3 W=7, Ca’B, Diw2,
Dive4 et Div-5, pour lesquelles 11 y & liou de se référer aux prosoriptions

.particuliéres qui sont d'application pour chacun dcs produits A exominere.

2, Principe

La préparation d'un échantillon destiné A 1l'analyse & partir de l'échantil
lon final regu au laboratoire est une suite d'opérations, le plus souvent
. teamipages, broyages et homogénéioation, & conduire de telle sorte que s

= d'une part, la plus petite pesde prévue pnr los ndthodea d'annlyse .
s0it repréventative de 1'échantillon final. -

- d'autre part, la finesse de l'engrais ne puispe avoir été modifiée
par la préparation au point d'cn affcoter sensiblement les solubilités
dano les différcnts réactifs d'extraction.

3. Apparcillape

" = Diviseur d'échantillon (facultatif)

"« Tanis d'ouverture 0,2 mm, 0,5 mm
« Placons de 250 ml pouvant fermer hormétiquement
~ lortior avec pilon on porcolaine ou broyeur.

4. Choix du traitement A effectuer

Rorarque_préalable s ol le produit s'y prlto, on peut ne conservor
qu'‘une partie repréoentative de 1l'échantillon final.

4.1, Echantillons finule ne pouvant pas (tre broyds.
Pitrato de caleium, nitrats de caloium et de magnésium, nitrate de
Bodium, nitrate du Chili, cynnaside calcique, cyananmide calcique
nitratée, sulfate d'amconiaquo, nitrataw dlammonium supéricurs A 30 % N,
urée, scorien de déphosphoration, phosphate naturcl partielloment
solubilisé, phosphate précipité bicalcique dihydraté, phosphate
désagrégé, phosphate aluminocaloiguo, phosphate naturel tendre.

4+2. Echantillens finnla devant Otre divisés et dont une partie doit 8trxe
broyde 1
Il stagit dew p:oduits pour lesguels on effectue certoines déteradnae~
tiona sans broyage prialable (fireose de mouture par exomple) o%
d'autres détorninations apris broyagee Ila comprennent entroe auireu
toun les engruis ocomponés contenant commo composuntuy phosphatéa
scories Thonas, phosphate aluminocaloique, phosphate décagrégé, wr
phocphate naturel tendre et phacaphate maturel particllenment aolubdlisu.

A cot effet, aéparer A 1'aide d'un diviocur ou par la méthode des
. "quartiers ;'cohantillon final en deux fractions aunai 1duntiquco
_que possible. . . .

Je
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4-3. Echantillona finala dont les détorminationn sont toutes A effeoctuer
sur un produit broyd. s

PR
oY .

Le broyage peut ne porter que opur une partle repréeentative de
1'échantillon finnl. Il sa'agit de tous les suires ongrnis de la linte
ne figurant pas aux points 4.1. et 4. 2.

5. ¥ode opératoire . ’ .

Ia partie d'échantillon final visée aux points 4.2. et 4.3, eat tnmiséa
rapidencnt sur un tomis de 0,5 mm d'ouverture do maille. Le refun ost
broyé sommairemerd do emnidre h obtenir un produit contenant le moins
poosible de partieo finea, et tamisd. Lo broyage doit Gtre effcotué
_dens des oconditione telleo qu'il ne ee produise pas d'échautfeuent
potable de la matidro., On reoommencera l'opération autant de foinm qu'il
sera nécopsaire juoqu'd abseice compldte de rofuse. Il fout opéror le
plus rapidement pogsible pouxr éviter tout gain ou perte de aubatanco
(cau, aucontano). .
la totalité du Produit broyd ot tamiaé est introduite dapa un tlnoon
propre et ferrant hernétiquemont.

Avant toute pesée pour annlyse, la- totalité de l'échantillon doit 8tre
soiznenavment homogénéiséde.

6e Cas particuliers

Duna ce cas, 11 80 produit souvent un olassemonte On doit dono

~ ahiolunsnt broyer pour faire papser 1'échaniillon au tamis do 0,200 mm
d'ouvorture de maille. ILxcmple 3 mélange du phousphato d'ammonium et
du nitrate de potassiun. Il ¢st recommandé pour ceo produits de
broyer la totalité de 1l'déohantillon final,

" b) Refus difficilement broyable ne contunnnt pos 8'416monts_fortilinants

Peper le refus et tenir compto de sa massze dans le¢ calcul du
. résultat finsl,

) Produitn_pouvant_se décomposer & Ia chaleur

Is bdroyage doit 8tre oonduit do manidre & éviter tout échauffement,
I1 est préféradble dans ce cas de broyer au moxtier. Far exemple g
engrais compogés contenant de la cyunamide calcique ou de l'urée,

d) FProduitneorralement hunides_ou xendvs_ypiteux pax broyage

Pour assurer une certaine homogéniéité, on choloira le tamis d'ouver
ture minircum compatible avec unc destruction dos agglouératn & le
rain ou au pilon. Ce peut Otre le cao do mélanges dont certains
constituants contiennent de l'cau de cristallisatlion.

of o
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e) Produitn_dont 1a_tenour en humiditd ost pi élevée ou'ilo no me

. Afin do pouvoir effectuer len opérationa gusvioées, lo aéchage
préalable de 1'échantillon doit 8tre effeotué selon la méthode Iliie
Div 02 b 2 e% BNL-Div 02 b 3., Le séchage ne peut €tre effeciud avunt
le broyage que 5'il n'y a pas de danger de pertes en constituants

4 déterniner.

£) Produits_renfercant dem quantitén ¢levies de natiires

orpganigues et qui ne peuvent 8tre broyds assoz finement pouxr
yagsor 4 travors lo tamio & muilles de 0,5 mn. Ea pareil cas, on

utilise un tamism & maillos un pou plus grandes.
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Len déterminations puivantes deo engruis qui ne contienurnt pas de
matidres orpguniques, a'effcctucnt sulvant les mdthodeo décrites dane 1la
Directive de la Commimsion des C.B, du 22.juin 1977 concerrant le rappro-
chement dea léginlations dce Btnts membres relatives aux mithodes d'échan-
tillonnago et d'analyse des engrais (77/535/CLE),

Référence Dircotive

C.E-Eo
Agote
« Détermination de 1'azote smmonincal, - CEE 2.3
« Détermination de l'acote nitrique et ammoniacal Ccsk 2.2
- pelon Uloch . . . CER 2.2,1
- selon Arnd . i i . CkE 2,2,2
- selon Devarda o ’ CEE 2.2.3
= Détermination de 1l'azote total : CER 2.3
- dans la cyanamide calcique exempte de nitrate CBE 2.3.1
-~ dano la cyanamide caloique nitratde ) CEE 2.3.2
., = dans 1l'urée ) CLEE 2.3.3
~ Déterminution de 1'asote cyanornidé . CER 2.4 '
- Détermination du biuret dans 1'urée ' " CEB 2.5
~ Détermination des tcneurs des différentes formes ] CEB 2.6
d'agote on préoence les unes deo autres t
= dons lcs engrais oconienant l'azote oous forue CEB 2.6.1
nitriquo, ocmmoniacale, urdique ot oysnamidique
« dans les engraias ne contenant l'azote que sous ’ CEE 2.6.2
forme nitrique, ammoniacale et urdique
.fﬁonnhore
- Extractiona’ : o . CEE 3.1
- par les acides mindraux CLE .11
- par l'acide formique & 2 % CEE 3.1.2
- par l'acide citrique A 2 % CEE 3.1.3
- par le citrate d'ammonium neutre CEE 3.7.4
= par le citrate d'ammonium aloalin CI8 %.1.5
. 8clon Petormann, & 65° C CEE 3.1.5.1
. 8elon Petoirmsnn, 4 la température embiante CEE 3.1.5.2
. o 8elon Joulie . CEB 3.1.5.3
- par l'eau : CEE J.1.6
- Dosage du phosphore extrait CLE 3.2

o/'
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Potaansiun

« Détermination du potussium
s0luble dang l'eau
Magndgium

- Détermination du magnésium soluble dano 1'eau
dans les engraio C.E.E. et dans tous lee autres
produits pour lesquels une garantie en maugndsium
soluble dung l'cau est prévue

Chlore

- Détermination du chlore des chlorures

Finesee de mouture

- Détermination de la finesse de nmouture A geo

~ Détermination de la fincsse de nouturs des phos=-
phates naturels tendres

CEE 4.1

CEE 6.1

cud 7.1
CEE 7.2
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CHUAPITRE 11l ¢ DETERMINATION DR
LYAZYC, DU PINSEH0nt, DU TOTASIIUM,
DU _RMAGuRSTHN, DU CHINNG EN PRESEHCE
DE LATLERHS ORGANIOUES

| Méthodg BYI-N-1 & Détcrmination de
'1'aszotc totel on 1'abnonce de nitrates |
et en présence de matidres orgoniques .

"t 1e Pringipe - o . i
g L'azote orgunique présent cot transe.
‘¥~ forméd en azote ammoniacal (prinoipc b
“fv  de Kjeldahl). L'azote ammoniacal est
“K . déplacé au moyen d'hydroxyde de
L  sodium, diotilléd et rocucilli dans
“.f. " une quontité connue d'une solution
' titrée d'acide sulfurique en exodo.
L'excts d'acide est titré aveo une
solution d'hydroxyde de sodium de
normalité déterminée,

" e gomaino d'application
A touten les marohnndisen, figurant
& l'onnere do la réglementation,

" contenant do l'azote sous forme or-
-ganique, A& l'exclusion da colles }
w8 . qul contionncat en plua de l'nzote A
- aous forme nitriqne. o

 ,.}; Préparation do 1'dchantillon R
' 'Voir Chapitre X, ' |

4. _nbnrnil1ago

Appnreillaye prévu é la méthode
CLE. -3 1-' i

Rénctifs ‘
(1) Acide oulfurique (4 = 1,84) p.s.

B
o

(2) Sulfnto'do potnasiva p.a.

.‘(3) Oxyde de cuivre ou nnltato da ‘
' cuivre

0us0,. 5 HO p.a,

Morcure ou oxyds de mercure p.a.

b T e o -

'O
>
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.

in lavée &
uc ¢t onlainée

l1'acide chlorhyd

(6) Zinc cn urulnn p.0.
(1)
(8)

? (a=1,33)

sulfurilque

(9) Ligueur titrée d'acide_sulfurique

0,5 n

| (10) Liqueur_ titrée d'hydroxyde de
) Bodiwa 0,1 n exempte de carbo- '

N nates,
L3 (11) Liqueur titrec d‘h/drO\)de de -
ESQEEQ 0 25 n exempte de carbo-
nates. : ;

wwing (12) Solution saturée de sulfure de

'1717 Godiva ou de sulfure de potassium

T1407¢71) ou d'hyposulfite de sodium
%a,5,0,. 5 3,0 (80 g/1).

(13) Solution d'indicateur

I. Indicatear mixte

in (n) Dissoudre un g dec rouge de

ouing méthyle dans 37 ml de solution

er ’ d'hydroxyde de¢ godium 0,1 n c%

' ' conpléter & un litre avec de

1'eaun ;

sen (b) Dissoudre un g dc bleu de

ecn méthyléne danu 1'ecou et conm-
pléter & un litre..

wncin liélanger un volume de (a) et deux

r is | voluwes de (b). Cet indicetcur

n ncu—; eat violet en solution wcide, gris

isch : en solution neutre el vert en

ossing solution elcaline. VUtiligser 0,4 nl

ruikt. (10 gouttes) de cette solution

d'indicatecur,

1Y, Indicatenr ou rouse de mébhyle

0 nl Dissoudre 0,1 g de rouge de méthyle

er dans 50 ml d‘ thanol & 9Y5° et coux-
11— pléter & 100 ml avec de L'eau ;

T filtror oi nécessairce. On peut

~- utiliser cot indicoteur (4 & 5
ehto gouttes) wu liocu du précédent.

| A
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a. Attaque

;en. Introduire dans un ballen d'attaque une
)g,fprlne d'esusnl de l'échantillon préparé,
2 :pcééu At mg priés, contenunt au maximum
1t 250 mg d'ozote. Ajouter 10 4 15 g de
),5 sulfute de potassium (rénctif 2) et -
comme catulyseur, goit 0,3 a 0,4 g d'o=
xyde de culvre (ou 1a quantité équiva-,
lente de sulfate de cuivre : 0,95 g & & |
1,25 g -~ rénctif 3), soit 0,7 g d'uxydo:
de'mercure {ou la quentité équivalenie
defmarcure t 0,65 g - réactif 4). Il

- | ent recommundé d'ajouter quelques frag-
r-' ments de pierre ponge. Ajouter ensuite
25'ml d'uvcide sulfurique-concentré -

-} (réactif 1) et.mélanger en faicunt tour-
ng ner prudemment-le ballon. Chaufter 4'a-
er. bord modérément en agitont de temps &
1t, autre jusqu'd ce que la matiére.goit.

i carbonisde et qu'il n'y sit plus de for-
| j'mntion de mousse j chauffer enauitolplua
1 fort jusqu'ad ébullition' uniforme du 1li-
i qulde. Oontinuer a chauffer-encore une
or; heure aprdo que le liquide est devenu
dt, linpide (vert clair, lorsque le cuivre
'ii @ ¢té utilisé coume catalyscur). Hviter:

Y toute adhérence de matiére orgunique aux.
parcis du ballon, Eviter égulement de
surchuutfar sea parois.

PRETIN

R ST

bJ Diati1llation de l'ammoniaque .

Enauite laisser vrefraidir le ballon aveo
son conteau. Ajouter prudemment environ
300 ml d'cau diotillée. Attendre jusqu'a
t dissolution des oulfates. Laissor refroi-
“dir.; Ajonfer guelques grains de zine, ou
iquelhuos frugaents do pierre ponce. Lors-
7 qu'on utilise 1'entonnoir munl d'ua robi-
% net, raccorder le ballen 4 distiller au
_-xéxriuvzhnt.

fL'ediréaitd du rétrigirent (nunt i ni
cesgnire d'une ellonge .nuquxto) duit,

3 pendnat it pramiev quert ¢'heure, so

2 trouver au moing A 1 o cn dussous du
" iaiveau de 1l'actde sulfurigue utilisé nu-
quul on a uJouté 1'indicateur (réactif 13)
(voir ¢). Ajouter prudemment A 1a solu-
tion neide rafroidie suffisemacnl de co-
lution d'hydroxyds de sodina 30 % (ré-
. 3.actir 7) pour alealiniecr Tortement le
“oliquide 1 120 al sucfisect géndvaloaent

(un contrdle peut &tre effectué avee |

.+ 2 quelques gouttes de phénolphtaléine ; le -
, * liquide se trouvant duno le ballou duit
‘ encore &tre nettenent anlcalin lorsque la
" distillation est temalnde).

PR .

LR

:.' ,‘ :' L o ) 4./.;
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Si on n'utilise pas l'entlunnoir o sd-
binet, on intruduit In sniuvticn
) hadlon
dintcment tdvant de raceonder
au réfrigétant 3 oen introaud
wolutlon dmis le Lullon, wa Jvitesa

wulunt que posuible de h!ln‘“ rpoaw ] L=
ci avec l'ucide.
.51 on a utilisd du mercare (on de 1o
xyde de nercure) cowme oninly
ajouter ¢gulement 10 nl de uD]l
saturée de asulfure de socudium (rénciif
12). On peat utiliser en rumplocenint
de 1o solution satuvde de suvlluere de

N

podiwn, 25 ml de solution de suiiur:
de potassiun (40 /1) en 25 wl d¢ so-
jution de thiosulfate de sodiun =
(60 g/1) (réactif 12).

Chauffer le bnllon de fagon & ob
en uwne demi-heure, euviron
distillut, Contréler ucow
papier tournesol rou;c i
nisque pusse encore unns la

distilliat.

Si le liquide dilatilld est slualin
poursuivre lan distillntion jusgu'a
obtention d'une quuntitd suppld
tuire de 50 ml de liquide ; la o
1ation ent arrétde lorsgue le
qui distille donne we réastion nous
tre vis-a-vis Cu pupicer tournesol
roulcs.

4'acide

c. Titrntion de 1l'exed

Pour {ixer l'ammoning, o intros
duns le vase dong leqgul
le digtillut, €5 ml &'uc
0,1n (réactift & (pour les
vrcn en awote) ou 4% wl d
rigue 0,5 n (reéwetir 9) (pour les
duits riches on azote o
excepticnneln, p.e.,
39 il d'e !
les produits copr
introduirt dung

side suls

inféricore d'acilds p.e
0,1 0 qui eust coapld
1'eau distillée jusqu
d'acide est tiixd
d'hycroxyde de sodiuwa Oy
(rémcuils 10 ol 11) nelen 1o no:
de Y'ucide gullurigus 0
jusgutd obtention atu
franchicinent jrnune loraguc
Il a été utilivé et grise
troansition entre violet el ver
que l'indicateur I o été ubildis
sctif 13).

jors-

¢ IS
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7. 'ér!ficutlonn

1, Paira un essai & blanc dans les
ménes conditions ¢t tenir compte
de lu correction éventuellement

constatée dana le calcul du pésule’

tat final (contrSle des réactifa).

'

2. ©ffectuer en vue du contrdle de
la méthodo entiére, y compris
" l'attaque, une détermination sur
1. g d*acétonilide p.a.
 La teneur théorique en azote :de.
“ce composd est.de t 10, 36‘%..‘. .
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B jlupesirmere
Méthode BWIFH~2 ¢ Détermination do
1'nrote amuoniacal cn présence e

ter

hAl

it.

ing

one-
eerd

T

ro-
it.

=
R

matiéres organiques
3

1.7

inging
LI L R L

La prise 4'cessal est azitde au cul-
Mutour nves de J'eau, L colution

ohtenue est I¢f¢qude au moyen
»

A'eeide trichlorucdétiaua ct filirde.

Selon la composition de 1'échantillon
(voir domaine d'upplicutiow), 1'axcle

ecsv dosé.dans lc filtrat d'apris unz
des troic méthodes de dosage A, B ou C.

%' ammoniae cot déplacé au moyen de
ci.rbonate de potassium seion la
néthode ¢e nicrodiffusion de Ton-
v, recucilli dans une soluiion
d'acide borique et titré avee de
l'acide suifurigue de normalité
connuc,

dthode B
I.tannonize est dfplacéd ou moyen
dtoryde de magndsiun, distillé et
recucilli dans une cuantitd connue
A'une solution titrde d'acide sul-’
furique cn excés. L'exels d'neide
est 1itrd avee une soluiion d'hy-

dro:yde d2 sodium de rormalits connue,

liéthoide

L'anr ire enb dévlacd au moyen
3'o: de ﬂr'hévjux, 1i5t111¢ par
entratnenent & la vapeur d'eau
scus pression réduita et “c"uhl]l*

an

dans une quantitd cony
chs e solution titrde d
furigve, Nlexcisz d'aeide
avee unc solution d'Hyucoxyjc a
diun de nornalité conaue,

2. Domnine 4'awnnlication

Ta néthoide A
les engrals,
orsjanicues 2% repris
la rézlementotion,nui
’
>

moins de 3 % 4A'ueatc amamoniacal.

Ta méthode 3 est appliecable & tous:
les ensrals, contenant des rauibrcn
orzeniques et repris 2 l'annex
in :5;10&&313*401 A Y'exclusion

srodudiis, aui renferiment de 1
urdigue.

/.
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Niginen/Annexa

La néthede C eat applicable &4 tous
les. ehy;vaf 3 contenant des matildres - ;
o*gnnlvue7 et rvepris A )l'annexe de
1 la ri: Jenentution ¢t contenant pluo
de 1 2 d'azoto ammoniacile

% 7]
to

ué

.1 Ce
W1 Pl
de
de
| %1
84}

'4 e
Ao
3

du
o

e

-

3, Prisavation de 1'échantillon

| /¥oir Chapitre I.

14 Aonnrntlinqo

| Agitateur rotatif (culbuteu“) 354

.i Appareil & distiller conmg iéqriq a4
¢ la néthode C.EeEs 2,1, .

¢thodn C | - s

thode A, Bet C. [ % \
urs par ninute.

thode A,

psules de Con'av en verre ou cn

astique avec couvarcle; dian2ire
1'anneau intdéricur 3% om, diamdtre
1l'annecau extiérieur 60 an.
croburatte,

croplpettes de 1 ml.

.

3thode B,

Y

narzll ertillc" pas easrafrizanat
la vapeur d'eau sous pression ri=
{te (voxr achépa.en anner e) ¢ 20%-
aont de s

tellon de 500 ml & Tond rond ot &,
:eol rolé (1), plonz sant dana un

bein d'eau (° .
rilri~ivant ’1ebig nvcc tuha 4'4t0u-
lenent asans lans (3); . .
fiolé & vide de 600 ml (4) ;
sanontirs X b ovids - (e)

o ‘.‘OA/O.‘A. '
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« réoervelr dntoraddinire (5) 1ot
A 1'aide d'un tube o Tovae 7O(0)
). ~ . b une nrurce de vapeur (V)

Burette gradudée on 0,049 md,
5. Rénc tife

Mg thode A

(1) Eaw distillée ou_ dLﬂJFtTH
excmpte do div
de composcn azotés guelean
(ummuninque, nitrates, niwrite

ctc.).

T osid

(2) Indientour : vert d¢ bresocrdsol
0,053 w + rouge de weéthyle 90,0057
dissous duna 1'éthanol 4 §5¢.

. (3) Solution d'ucide beri
’ ' dissondre Guns an LAlloo
1 an litre : 10 g d'neide

i- -« dong 200 ml u"uhxlvl &

c H

dicuteur et adlanger. Deoiralia
1), Juoqu'a obtention d'une colore-
2n tion légtrement rouge (
’ on doit wjouter de 1'hyiro
sodiun). Torter wu voluse

1'enu et mdlung

(4) Solution

2
da'enu, lniuuer refroidir et 11*
trer.

d'acide vrichlorac

a‘reide

(3) Ligueur titrée d'uecide

0 1.

AN (") Liguieur it

. (5) Acide trlcdu Pnthu- 20 4

) Sulfate d'usmonina p.a.




RN et e

R el

! (6)

L)

o) 3
(%)

. . S . oo e

‘lwaes de (H). Cet ind

héthodc c ’ . .

5. twiten .
)b o e reuge fe
mdthyde dans 37 nl o selusien
Qe smodiun 0%
¢t conpliter & un Vitre avee |
Jlcon,

(r) Masondre un 5 Ae hlen de
firiine dans de Y'enn ot o
ter AL un litve.

I“§lenger 1 volune de (a
iz

violet on zoiution ncide, i
solution ncutve et vert en solu-
tion nlcaline. Utilizer 0,1 nl :
(10 gouttes) de cette solution
d'indicateur. :

17, Indicateur au rause de néilvic.
Dissoudre 0,1 £ de rouse de nit '
hyle dans 50 ml & ‘:')"
conpléter &4 100 al avec de l'en
et filtrer ci adcessaire. Cn peut
utiliser cct indienteur (4 2 9

gouttes) an licu du pricdden

. \J

An tinougs

RO dintﬂlw‘ ou dﬂ

2 \Cl\l)L"
de ¢

d\.‘

Oxyde 4o mn

t
)
!
titrs (o 1n'; |
Jiurinus ikr _

)

1
H E}:‘I‘) nj.

Solutiorn 4'acide
17207

hiorac:

ul.

xw\)n D,

ihrlie n.a.

Antimousse . R

Indicateur au rou-a da
dissoudre un = A3 Ton
anns 37 nl de solution
xrdo de sodiua 0,1
A un litve avee de 1'ueau.
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(10) Gratgne nnn‘ aide

SO0 Y 10 g obe
Lhawidpne posds & P
Ajouter 100 a1l d'eau (roac
asiter pu culbuleur
tes. L;Eo\il.tt
chlorncilin
oual.uen ing
Yorter an volwwe avee de
actif 1), milansey ct £

filtre plisséd. lorsoue
est eppliquae 1 a1l e

tuellaonent dilué, ne peut
tenir plus @ Qon; d'azote
3i 1 teneur, en nuolc
eat trop ¢levde, une dilh
ntainire anproprile doit
aproes la filiration,

(‘1‘(3:1(:'{-1,"

N
it e

tl’L Dvi criai nm on

..éiho"r A.

Introduire dans ) 'imnenu o
iule selen Qo v
solution d'acide Yopiqune
Tntroduire A 1a nicropipces
nean extdérienr 1 ml de £i2
Anrﬁ" avoir enduit lea

Tigoamaent de groiuse, R
enti 2 34
ouveriture du 2dtd
l'introdustiion du v
ensuidc par celic ouve ane
neen extdricunr 1 ,_‘-,

soturde de carbe
(rcu~1.1’ 1) ct s in

eapsule,

heure &
heourea
levaer Je couvess
aue pz‘\’::;on'u icns 1'
de l'acide xluxmrx e
sv trouvant dans vue u
iRl de H_ 3G, 0,06 n ¢
d'azoie afnoniacal,
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Léthode B

Introduvive X da pipello davs vy ballon |
.de digtillation une qusntitd dotnr
de filtrat en vapport avee Xa Lon
présumde en azole ammoniasal. Liluee
‘vvee de 1l'cau jusqu'i environ 200 ml,
ajouter 1 z d'oxyde de nagnésiun
(réuctif 2) et auelques zouttes de
produit antimoussc (réactif 8), Ja [/
" solution doit &tre elealine (en pri-
scnca de papier tourncsol): si ce
n'cat pas le cao, ajouter plus d'oxyde
de nugnésium. Helier inmddiatenent le
ballon nuni d'une boule i distiller
& un réfrigdérant; llextréniid doit
ploafer duns un volune mesursd de 295~
50 ml1 d'acide bhulfurique 0,1 n (rénctir
3). Distiller cnviron 150 rl en Gvi-
tant de surchaufler lco parois, Faire
bouillir le distillat pendant 2 .
.minutles, laisser refroidir et titrer
l'excds d'acide ou noyen a'hrdroxyde
do wodiua 0,1 n (réactifr 4) en pré-
sence- de l'indtcntcur (rdactie 7).
1 ml d'acide sulfurique 0,1 n équivaut.
A 1,4 ng d'azote ammoniacol.

‘

l1éthode C. -

Introduire & la pipette dans lu ballon
4 distiller de 500 ml une quuntité dé-
terminde (en géuérul 50 ml) de filtrat '
en rappurt avec la tencur prégsumée de
©_ 1'échantillon en uzote mmuoniacal,
“.Diluer déventunellemeant juuqu'd cnviron
100 ml svec de l'eau (réactif 1),

Dans 1la fiole de HUU ml, oh-l'on re-
“eueille le distillat, introduire & la {
pinetie 50 n1 de solution Litrée A'acide’
sulfuriqua (rée actif 5), le titre de
cetie solution ftant choisi en rappoxt
avee Ja cunn€itd présumse d'azotle an-
moniacal de l'éckantillon. Ajouter en-—
sulte 5 gouttes de 1la aoluuion d'lndi-}
sateur (rdzciir ¢).
Au moyen d'un: bounhon en c&outchouc,
adapier la fiole & vide hernmitiauenent
au réfrizirant, 1'extrimitd du tube
d':coulnﬁnwt ploujcant d'un centimétre
‘an moind dons 1o solution titrée d'ceoide
aulfurique. Aqucctcr la fiole & vide
.4 la ‘romye & eau en 1ﬁtercalunt un
natometre & vide,
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AJoutcr aurlques moubites dlaati--
ﬂo-*"c (r agtid B) et 2 7z dloxyde de
g i) (ruﬁ"tJ“ 2) dans e ballon
& disliller ; la solution doit &tre
alcoline au:phpier tournesol,
Raccorder le ballon & cod 023 imné-
diaterent & 1'anpareil de distilla-
tion (en utilisant dc la graisse

vour vide (rdactif 10). Placer ¢ bal-
lo. dang un bain d'cau prishaulld 4
unc température de 0-42° Celsius,
température qui est maintenue durant
la distillation. Raccorder & 40 de;rés
Celsius, & l'apparcil de distillation
et faire fonctionner la trompe & caus
“Distiller durant 1 hcurc sousd une |
presasion réduite telle que la tenpé-
rature dc¢ distillation se aitue

entre 37et 40depgris.

On régle le vide cn manoeuvrant une
pince & vis intercalée entre le géné-

rateur de vapeur et l'apparcil de aistily

lation, Aprés unc heure retablir la
préssion nornale cn nmanocuvrant la
pince & vis. Détacher la fiole & vide
dang laquelle on o recucilli le di-
stillat, de telle fugon gue l'extré-
nitd du tube d'écouldenent du réfri-
rdrant se trouve au-dessus de la sur-
face du liquide. Naver 1'e:xtrinité

de ce tube avec un peu d'cau. (ré-
actif 1).Titrer l'excds d'acide par
1'hydrozyde de sodium titrd (rénctif 1),

N.B. Jors la distillation soun o
sion :-Yuxkc nortavdes Tuaels
DY Lri

7. Vérisication

a) Taire ua essai & blanc dans les
ménes conditions et en tenir. counte
dangs le caleul du ndzultat final.

b) Prialablement nux annlyses, con-

' trdler e bon fonctionnement de l'ap-
parcil et 1'eéxécution correcte de 1a
technique en utilisant uno purtie
aliquole d'une solution f¢ sudfate
@termmoniun (réactls 6) et pour la
withode € d'une solution Sraiche-
1rens préparde ¢e sulate d'nnsoniun
(rinetif 6) et i'urde (riactif 7).




Ty o :
Lenue dans Jo nevtde i susi -

solutiop de ¢oniedle Anit cor :
pondre plus ou 1oins % in g
Atanele namoninesl ne Lrow 1
le volune pralevi de Jia solution
préparide. :
. . i
8. N-pression des wimnlicts :

Caleuler le résultat analrtique en
pourcentaze d'azote annoniacal, con-
tenu dans l'engrais tel qutil cat x
présentd pour l'analyse.
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LEGENDE

1. Halloan do 500 nl A fond rond ot A col rodé.
2. Buin-mnrioe.

3. Réfrigérunt Liebig ovec tubo d'écoulcmont a680% long.
4, Fiole A vido de 600 ml,
" 5. Réservoir intermédioire.

6. Tube en forac de T, muni d'une pincs & viu pour rﬁglor lo vido,

-7+ Source do vnpeur.

8. llanvmdtre & vido.

9. Troape é onu.

1. 7ol van 500 2l nat ronec bodex en voorzien ven gligpatullen,
2. aterbad.

3. Liebizkoclar nat betrekkolificlanze afvoerbuis,
1. AZzuizlles var 500 nl, )
5. VcrEinuin;sre:er?oir

5. T-varri;c buis voorsien ven sehvoctklen voor fogclin; van de verninderde dni:
7. Stooa enoraior, ) ’ o
8. lrmonater voor verninder’
Q

.8, nltergiraninomn,

2o
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‘HeBo “Pour cetto méthode, on peut
Ggnlement procéder oelon le
‘mode opératoire déerit dans
{la méthode C.E.E. 2.6.1. oous leo

" |points 1 4, 5, 7.2.1., 7.2.1.0,
L 170245030, 742,540 et 7.2.5.5,
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Mnpestunere

Fﬂthndn F 1;.—1 H Détnrminrtion dn .
ole Il.\(ll'--u(’ en. px“ pence de

anI res - OQ"ﬂnlunB ot

1, Trineine
BRI BUAELLILE LN

Le xylénoel eot transfonsnd par 1'ion qi-
“trique en nitroxridnol. fe nitrn:
nol cot distilld et recucilli dong
solntion @'hrdroxyde de sodinm, O
nesure lt'intensité de la colovesi
Jaune du distillaet.

.2, Donmaine d'nvnulicziion

A toutes les marchandises,
‘annexe de la riglencatntion,
renferument des matiéres ory

=
o
2

3. Yréparntion de 2téohng

Yoir Chnpitro I.

>_4'. )‘nnnr-‘i] nro
- /‘.p,).u"'ll f\ di
tué, d'un va
rollé A un ré
verticalement,

- Aritnteur rotatif {eulbuteur) @ 35 &
40 tours par minute.

~ Speetrophotantire ou phot
o filtre foncllonnani
dltonde de 430 nanonitrc

- Appareillage norand
bien nettord.

5. Réactifs

(1) Bau_distiliée oun 4

LXCNPLL dir dion

composcs uzotln gualcongues.

(2)

dimdthy
355.“01) (\n

enter sous

“d'un velwne de 10 rnl.




RSN .
l!,lj Tl

RANUEN

I, Lot notulion 2
incolore ponr dixe vt

. [T de doabe

- Iutior, 1}
prénater tnmbaine

ploi ‘une solution Cral chae,

o,. .

.

:3_) Acide swlTurique 3 w2

nent 720 nY d'acide uvl.‘m‘iﬁ
d = 1,84 avee 260 nl q'ean ¢

(1) Solution 4!

?"15"“3
d).‘ox' c\».lqur' dans 1'eau' el porter &
un litre). i

5. echniaue annlriioue

[ntroduire 5 4 pesé 4
Y éehaiitillon prénard nouw 1'ona
iana un ballon juousd do” 500 mi.
3‘) nl d'acide trichloracdtiqua N
(P3aeiil §), agiter el atle
u'd co ‘que le dé3
lioxyde de carbounc soit pre
1J04L‘- 356 1) é'ecau (rinctif
\riter au culbuteur pendrnt une demi-
o

wcure. Porser & 00 p) aves de 1'oan
(réactif 1), ndianger ot Silteer. Di-
uer,. 3i ndeessalre, 4 1n oo et

ate, nui nz do:t pos
dtanote nitria
lorsqua la colorntlon o5,
e enveste de 1 oen. =
a pipette 10 nl de 1o zolntio
yotenue dans un vase coaiquae §
\\'oir appureill

asvedi

150

voen wiustd
on nilanza.
\voee gon cantenu ne
orri-hourae A la torn
\louter 100 ol d'e:
uclones graing

tiller (voir anpareil
ritrourlenol Jownd eon 1eill
11543100t *Anag wa Retlon fauzd 42100
}, contenant 10 md !
tup 0,2 n (réactif 4).
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Arrctcr ]n dintl‘ldtlon ards aveir
rcouﬂilll environ 50 ml da ding;
1at. ifinee e tute du réfed v
LicbLig nu noyen de 15 nl d'hydro-
xyde de sodivm 0,2 n et ensuite aven
un peu d'can (rénctif 1). Recueillir
“1le tout dans le bullon jawuné., Yorier
- au volume de 100 ml avec dc l'eau
(réactis 1), mélanger et nmesurer
aprés “1 heur et au plus tard apres
2 heures, l'intensité de la colo-
ration joune Tformée & la longucur
d'onde de 430 nm par rapport & un
essai 4 blane, oblenu dans lcs ndnes
conditions avee tous les réaclifs
utiliods, mais en prilevant de Y'ecau
(rémctif 1) au licu dec la solution
de l'échantillon. Pointer dans le ”
tablenu d'dtalonnage ou sur la
courbe d'étalonnage les quantités
corrcspondnntca d'azote nitrique (H).

. 1. _Remarques

1) Joroque la partie aliquoie, X in-
troduire dans le vase conigue,
renferiace plus de 2 mg de chlore
(c1), prdlever & lu pipette S ul
au licu dc 10 nl, ajouter 5 ml
d'acdtote d'arzent (solution sa-
turde d'acétate d'argent p.a. dons
1'eau), bien aziter et poursuivre
comne décrit A la technique analy-
tiouc A partir do l'addition de
2 nl de xylénol.

2) Dans des eas cxceptlionnels, ou la
natifre destindée & Y'analysze renler-
ne des-nitrites, ajouter par ng
de nitrite, ' m) de solution Ir
chement préparie de Le
d'emmonivn & 1 5 {quelaucs

avant 1'addition d'acide sull

quc). Le volunm2 totnl de 1n »
g2linuote prilevée et dc 1la 50lu-
tion de sulfemate, comporiani £ven-
tucllencnt lreau ct 1'acésate
d'ar-ent ajoutds, Zoit toutelols

toujours attcindre 10 ml.




orépurd ‘emee solution &

1'ecide nedtlaue ~lnaiad, o
T o pravare e
conserve bien - (troly cenetnes );
dang ce ces upporier cepuadant
les modifications suivanies & la

technioue analytique.

B N T

a) prélever 1 ol de réactii 2 ot
-1 a1 d'eaun au liecu de 2 m
de rdactif 2 H :

b) recueillir le distillat dans
20 'ml de .solution d'lydr H
de godiun 0,% n au licu de=
10 nl 0,2 n ;

“e¢) le volune da distillat doit

atteindre assen exactvﬂ"1t %0 o

4 cectte fln ree 1111"
rence le distillh da
‘eylindriouc gradud
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(7)) 0
Dij]nvﬂ Anncxo

(fhcd» nnr-n-4 - Détnrninntion de

it Lotol en peiseace de nitrates
t de matiéres organiques

. Erincine T

‘azote nitrique cst réduit A 1'éiat
'azot2 apmoriacal par le fer en

oudre ‘en présence d'acide sulfurique
1113, N'2zo%e orzanigue est ninédra-
isl en azota anmoniacal, La totalitd de
’n,oto, ze trouvant sous fornme )
‘azote enmoniacal, est dAéplecde avee .
‘hydroxyde de sodium, distillée et
ecucillic dons une quantité connue

t on exeds dfacide sulfurique titré.
‘exedn d'ecide est titréd avec une
olution dA*hydroxyde do godium de nor-
elité déterminée.

. Doraine d'apolication

toutes les narchrndises figurant .o
'annere de la réglemcentation, contenant
ntre antres, simultandénent de l'azote o
itriquo et des matidres ovsaniques.

. Privaration de 1'échantillon

cir Chapitre I,

Appareil A distiller, comme dbC“it
4 la méthode C.E.E. 2.2,

Pallons d¢ Kjeldahl d'environ 700 ml
Pain-narie. '

Appareillage normal de 1nooratoire,
bizn nottoyd.

co\noads a"otcu quelconﬂU°B (ﬂh-
ﬂonianue, nitrates, nitrites, cte. )




(4)
(5)

(6)
(75

'(_8 )

(12)

\nt\—rous,

.\cidr colfuriqus ¢ o+ 1 {oo

“)llow de_verres

uu)fnte de o

liercure ou

Acih sulfurique p.ao. (a =

Plcrvc ponce lavdée A l acifdn

“inc en mrains,

- Ly

sodium ct 100 4 150
de sodina (Ha,5.01, 0) du

l'enu ¢t puriér & 90 litres.

&

uO.H\uu ts 1'indi

I. Indicatour mixte

n) diagoudre un g de rouze
thyle dans 37 ol 32 o
d'hydroxyde de¢ sodiun
et compléter & un litre
de 1'cean.

b) dissoudre un 7 de bleu
thylenc dans 1l'cau el
ter &4 un litre.

i¢lanzer 1 volune ce a)

lunss de b). Cct indicmtany
violet ¢ i 3
en solution
solution aolco
m (10 soutte
tion 4'indica




1 : :
0a pont utiliger ¢ ok
(1 2% =oullau) nn 1nu do :
prdeddaal, )

mu.:m' titr d'actde v fpe 1
wun 0,7 A T 1
(14) Ziqtour titrée d'ﬂcinc Wnl\n-‘
tjo 5 n.
(12) Tiqueur uit“cc d'h"4ro“vﬂc nc g0~

i, 0, 35w, oien
17) Acitenidide p.a

.dium, 0,17n, c=

(16)

Tiaeur titrie

6.

Téchniwuc analvti

cnpic de cnroona»es

'h"dwo"vdn de_so~

“cxpue de CaPoOﬂdu@

. s

auao

(\-

une

mi"PPﬁ}iPOt'Oh

‘Introduire dans un b
orine d'cu oai de
nrinavd, peade 4 1
cu mnsinun 1 g de i
et 200 ng d'e
fer en paudre (riuct
dlcai (rémetif 1) 2
pendant un: deni-heu
terpy en temns. Ajou
G0 nl d4'acide sulfur
et Juisaer reposer a

haure en ejltant de
jusqu'au mement ol u

ihle d'hyrdrozine ne

Plaecer Le ballon Qan
~bouillant, jusqu'

CAjouter qutloues bl

‘de l'cau sur {laune

gement d'hrdvor

asnt nondond eo

tis 4) et dvapcrer

7

tion goit da"vnu"au
t1dz¢ orzanigue soit

soute. Pouavsuives 1f

dant au poians ure 4
melrofdip et njoutor
(réa ), guelane

ponee {réanii

dia c'i’ 9 et

the (riontds

0y
tiiren ovgonicues
zote. Afouter

cessatvion

allon de VJuldah‘
l'uchaﬂtillon
p-qa, contenant

N
H

1r2) et

10

25

z de
ml .

nigger reposar

re en azitant de
ter ensuite -
ique (rénctif 3)
moins une deni-~

tenus

u
tenne en

3

e
U

D

a;;.»r v"’uliérc—,
de
lex de verre {rlae-
a malieure partiie
vive. Ajouter en-
e de sodiun
1

ix]

ne

&

<

pa—
B
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. : Bijlapge/Annexe
b._Plstillation
S'aosurer do la dissolution presque
canplite @2 tous les sel>cen chauf-
fant Sventuellenent au bain-marie,
Laiaser »efroidir. Introduirce “ing
le vasce dans Jeoucl on recucillie le
dintillat 2% ml d'acide sulfurigue
0,1 n (réactif 13) (pour les pro-
duits pauvres cn azote) ou 35 ml d'acide
sulfurique 0,5 n (réeetir 14) (vour
les produitls riches en azote) cn vue
de fixer l'ammoniague.
Ajouter pruderment & le solution acide
dang le ballon de Kjeldohl 180 ml
d'hydroxyde de sodium contenant du .
sulfure de sodium (rdéactif 1) et . .
raccorder immédiatement Je ballon au
réfrigérant muni d'une_boule 4 distil-
ler (voir remargue 1). T'extrémité du
réfrigérant (si nécessaire muni.d'une
DllOH"L) doit plonger au moins 1 cn
dans Y'acide titré (rénctif 13 ou 14)
contenant 1l'indicateur (réactif 12).
Placer le ballon sur la toile préala-
blement chauffée au rouzge, porter ra-’
pidenent & ébullition et distiller
sur flnmnme vive. Aprds cnviron un
quart d'heure la majeure partie de
l'amnmoniac est distillde, Abeisger 2
ce noment le vase dauns lequel on re-
cucille e distillai de sorte que
l'extrimitd du rifrigérant ne nlonce
plua dans le liquide. Toursulvre ln
diatillation jusqu'a cc que le 1i-
quide qui passe donne une réaction
neuire cu papler tournesol rouge.
2n géndéral environ les 4/5 du con-
tenu du ballon seront distillés &
ce mouent. 51 des soubresautls violients
se produisent avant la fin de la
dintillation, optrer conuie indioué
a la remorque 2.

‘. Titratien ds 1'exade dlucide
Titrer 1'cxcds d'acide sulfurique
avec de l'hydroxyde de sodium C,1 n
ou 0,29 n (réactirs 15 et 16) 4'aprés
la norunliié de l'acide sulfurique 0,n
ou 0,5 n employé - jusou'a odbtention
d'une coloration franchement jaunc
avec l'indicateur au rouge.de méthyle
(réactif 12 - I1) et grise (virage
du violet au vcrt) avec l'indjicateur
mixte ‘(réactif 12 - I).
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CAnire o essal A olanc asana Yo ,
edmes cosdidions el lunle coupte ‘
de 1o zovecetion fventucllezond

trouvie (contedie dex rﬁuru~r1). ‘ L

Affectuer a4 vue du contrdle do
toutes Jes opdvationn, » compris

la desiruction une analyse avec |} ‘&
d'acestanilile p.o. \réncti‘ i7)
auquel une suantit? connue d'rzoto
nitrique a &té ejoutde, T tenmeur
thcorlqun en azobe ‘de l'acetnniﬁ
lide seo est do ¢ 10,35 e

. Peﬂwrnuca

, 11 ent conneillé, afin de 1in1tar
les soubresauls excessifa, d'agiter
le badlon aprds y avoir ajoutlé la
soude ¢t l'avoir placd sur la flamme
afin dc répartir dons le liquide Jeos
conposés de for précipltés, ngiter

& nouveaun {eprds queclauas niMUues)

“lorsque les cohpozéa de fnr 80 .
sont duposés. .

. . - 1
Pour éviter des soubressouts violenta,:
_on pcut dzalement procider comme !
Couit : apris la fin de la deatruc- '

tion loisser rofroidir le bellon et |
7 ajouter 300 ml d'ezu. Chauffer, o
31 néeasaalre, jusqu'a dizsolution i
de tous les gels dlammoniun. ranc-
vaser ensutte quaatitativenent dang
un balloa jauzgd de 300 ml, laisser
refroidlr, porter au volunc dé 5069

“nl aven de l'cau (réactif 1) et ho.o—

wéndiser,, .
Prélever A la plpette 250 ml et in-
troduire eceotie quantité dans un
ballon de.distillation. -

Ajouter suscessivement 50 ml d'ean
(rénctif 1}, aueiques frozeats de
picrre-ponze (riuctif 8), un pen

dtanti-mousse (réastif G) et quei-
ques morceaux de zinc (réactif 10).

Ajouter avec précaution 106 ml d' ny-
“drouyde de sodium coniecnant du sul-
fure (riactif 11) et rvaccorder in-

cnédiatenent le ballon & 1'"pnnch1
. de diatillation. ;-




. = Creusets filtrants, dicadire des

Héthodo 101=E=5 1

1'nzote urdique {plus de 3 53 en
préoenco de mnitidren orgunigues,

1. Principe

L'urdée forae avec le runthydrai usn
composd ingoluble. Celui-ci ect re-
cueilli sur un filtre, scéché el jesd.
Le biuret est précipiié siinultanisent
et.est dosé en mime temps. )

2. Domnine d'application

»

& l'annexe de lu réglénctitn
pour lesquclles lu d¢é ; 13
I'azote urdique est privuc, 2
dition de contenir plus de 3 U
zote urdique et de ne jpus contenir
de composds d'urde (pour U'e i
urée, voir la méthode C.2.

A toutes les marchondises, iy
i

. Préparaticn de 1'denqnntilles.
destince & 1o

[

wlone

Voir Chuajitre I.

4. Avpareil

pores de 5 & 19 mu.

- Btuve déleeirique o
réglable & 130° C,

- Agitateur rotatif (Culbutcur) .:
35 & 40 tours par minute.

- Trompe & cau avece jarre & vide,

- Verrervie blen nettoyde b o

reillage nopanl de luborntoiru

S. Ronetdd

(1) Bau ai

exenp

(i HRTTeFa NS pyuey,
cte. ).




5 ;;.‘ 'l— u.l;th.m
dans L'4Lacnol ou dle
. solution sc¢ conmerve pCﬁJTXt trois
moig loragu'zlls ost nige 3 1'abrd
fe l'air et de 1o luﬂibrﬁ et &
basse tempérnture.

(4) Zthanol g6°

o .
(5) Solution de Zarrez I : ‘digssoudra-
ZEF——TTEEH_—--5-3~57ﬂ~*tate de
zinc (un(uH?"OO)o.;H 0) et'3
d'gelide nz2dfioue ;lacial dans un
ballon jauzé de 100 nl et po*tnr
au volwae.

Solut!ow de varrev II : dissouidrs

" de potasaiun (Y.l1 Pa (Cd)s.)H?O)
dang ‘un ballon jausd de 1007nl
et porter 2u volune.

(&) Urén p.0.. . o S

5. fachninun analviisne

- Peaer 4 1 n; préa, une qu ntité
-. 5 grammes de 1'échantillon orépa
pour l'analyse, quantitdé gui az ¢
tiand "uv*ru]nqent pas plus de 45
millizvommen dltazote urdiqus (voir
rue 5) et introdulre cette pnrise
dans un.hallon jaugd de 300

de

YT

Og ('.n

-

Afouter 1.z 4o charbon oz
1), 400 m2 d'enu (rinctif
" de Cerres I (réastif 5) e
Sarros IT (vénctit 3).
Asitar pendand une deni~heure 2u )
- culbuteur. Porter,au volune de 500 nl
Caves de 1' cau (r“uctlf 1), né 1°n~0"
et filtrcr :

I




MoCsny e

Vil

P REL

yo Analysc

nlroduice & dn pipatie daeds ven e,
le 100 ), wie quantitd de Tilieat
Linnide de 20 nl an nonisanm, euld
ontenie plus de © oo d'anols ues
\jonter dventuellement de )'eng
ohtention d'un volune de 20 .
\jonter 40 m) @'acide ncdiioue (
4, en azitant 4 la bajucite, zou
outiz, 10 Nl de ]a solution de
irol (rénctlif 3). Lniter encore
inutes A 1o basuette, u
bendu de cas ¢ehidont quel
jusqu'd ce aue le précici se 501
"oriné, Apris avoir laissd reposer o
mit, tronsférer le vrécinitd, avce
;u:nt\tu anusel faible que pousilla
(thanol, dans in ercuset
réalublenent sdehd 4 15070 ot pend
pfrojdissenent @ luver iroeds Foio
)yl d'étanodl (rénctif 4).
I'é4ublir qu'un vide peu pous
a filtration. I) n'est pus néces
! ¢liriner quantitatlivement 1'reids
ique). Sécher une heave & 150° €, 1o
er refroidir dans un cxsiceatcur ot
eacr ensuile raniu menv.

1

voir mio

imetoe

Tiliront

ourcentnge d'azote .urdique = 665,3

1 = poids du poeipité, en or

= volume prélevé de Ia solution dooii-
née & 1'analyse, en millililres

. _Virifientions

. Faire urn essal & blanc =Tin d2 centird-
lexr la pureté des réa tirs. ’

. Enovae
de
) 1

p.a. (rcncuzr L), cortenmnt
mui @ mo d'urde.

L nupressfon du risulioet

zprindgr Io rasulint de 1'analy
ourcent d'azote urdiave (a) se
ant dans L'eagrais tel qu'il e
rdaentd pour l'analyse.

;
i
H




Thvenci,

1) 12 eatl puroiaon
des guent
lorzaue le silirail obteni
qn:)tituu presevites n'est pa

ides C'est suriout le zas en
sence de w"o.é nes aui feracnt
cilerent des sasnsions callol-
dalen dans l'cun ut/ou e prisonce
de substances colorantes (g.c. :
de sanz), que la cuantiti de 1 3 e
charbon relif eat insuliisante et
qu'il east nécessaire d'en utiliser

1% 5. ’

Linode Sorees

...v.c

9

) T'azote cyanamidd ne ~éne pas le
dogasze, I1 raul cependant Sviter qhn
In priparation de la solution no
orenne trop de tenps, ou que les
golutions agueuses ne soient 1ai'
en repos plus lonztemps que nidce
dan3 ces reux cas unte tradsfornnt;on
sraduelle de cyancmide con urde pout

) ac produiru. -

5) Yendant 1n o“ucl“1t
an noyen de xanth:d
digpensable de main
de 20 ml de un]utioa

¢P ‘1

40 w1 d'acide acdtigne.
) Lorsque le préeinité
ensore fornd apra:

et gradurlle du »énz
drol ou ne se¢ Tore
tenmt nprds, J'analyse
recommancee mals avee 10 ol d'une
aolution & 10 & de zanihy irol
le nithanol ou 1'iikanol.

an anote urdique eat
tout cas, lorznue 1!
contient plus de € '-
11 a3t conseilléd de prilever une

pariie aliquote de 1z zoladtion pri-
parse, d'au moins 10 =1, et &'eof-
Sectuer In ordciodtatien e ilurie
avez un2 selution ir nnn
10 ay lien ‘2 Ja solutie
Lorsque 1'¢ehantillon con
die 18 & d'azoie uridinue,
une dilution interaddinire an
oride et en tenir comate lors 4
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Bijlage{Anncxe {

Méthode BNJ~I-6 y Détermination do
l'azote urcique (jusque 3 %) en présence
de matiéres organiques :

1e Principe

L'uréo est transformde, au moyen
d'urense en amroniaque que 1l'on
titre par de l'acide chlorhydrique
titré.

Domaine d'application

A toutes leén marchandises figurant .
A l'annexe de la réglementution ne
contennnt pas plus. de 3 % d'azote
uréique, maig ne ocontenant pus de
composén dluréde.

3« Prénaration de 1'échantillon destind
A 1l'analyne

Voir Chapitre I.:

v

4, Nénctifs

Eau diotilléo ou déminéraliséo exempte
o de composé azoté quelconque.

4414 Acido ohlorhydrique dilud 1 + 1

4.2, Solution saturée d'hydroxydo de
burium

443+ Solution de earbonate de sodium, L
100 g N32003/1

4.4. Solution d'acide chlorhydriqua, 2 X

4.5. Solution titrée d*hydroxyde de
sodium ou de potasaium 0,1 N

4,6, Solution titrie d'acida
chloxiydriquo 0,1 N

447+ Sclution d'uréane 3 punpendro
0,5 mg dluréase actif danc 100 ml
dtenu distillées A 1l'aide d'un
pll-mdtxe (5.3) porter le pH & 5,4
cvee une solution dtacide
ohlorhydrique 0,1 N (4.6)

'/-




ety

. FIUREY ST
4.8 HMélangoe d'indicateur g, !

‘Tolution A ; dipsoudras 1 £ do rou:u!
do mdthydadarg 37 2 o selutton
d'hydroxyde do sodiv: 0,1 i ot

Y

i+ porter & 1 1 avec do L'eau,

Solution B 1 dioggsoudra 1 g do
blou de méthylins dans de l'eaun
et porter A 1 1.

lidlnnger 1 volume de 1a solution A
¢t 2 volumen de 1a zoluiton 3,

Cot indiecatour est viclzt en solu-~
tion-acide, gris cn aulusion ncutrs
et vert en noluticn eclealinc.
Utiliger 0,5 ml (10 peuttes) deo
coito solution. '

Se Anp}\rcill.:u@_
5e1s Agitatour rotatif, 35 a 40 Tours
par minuto,.

542, Appareil pour la déternination
do l'anote uréique (voir £i T,
page 54 du Journzl oiiiciel W1A),

5e3e pﬂ—nbtro

6. Exdcution

_Pesor, A 1 mg pria, 10 g de 1'dchan~
tillon ot les introduivre dana un
b2llon jaugd do 500 rl. Ajouder

" 50 ml dtean puis 20 ol dlacide
ehlorhydrlane ailud (4.1).
e lainscr ronoser Jusguld ce
du dégngement déventuel de uLo ¥

. de coardone. Ajouter
dfeau et agiter pondant una derd-
keure auw meyen de L'asitatour.

- Porter pu volume avee de Yleaw,
homopdndisor la oelution et riltvoes
pur £iliro see dang un réetnient sea,

A l'atde dlunu- pipette da prée islon,
pipoter, dann un ballen jaugé de
500 ml, unoe partie ali:guots du
filtrat no contexant pno plus

250 mg dlagote ux uxéiquas

o
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B dsgo/Annexa

Pour préeipitor les phoophates,
ajoutér une quantité convenable deo
golution naturéde d'hydroxyde da
tarium (4.2) Jusqu'd co qu'une nou-
velle addition ne piodulne plus de
préoipités Eliminer lL'excédent don
ions Variuva (o4 den ions calcium |
éventucllenent dissous) & 1l'aide de
solution de carbonnte de sodium, 100 g
de la,003/1 (4.3). Laisoer déposer ot
controler oi la précipitation cet
totale, Torter uu tralt, mélanger et
filirer pur un siltre pliosd,
A 1'aide dtune pipctto de ypricision,
pipoter 50 ml du filtrat dans ¢ vaoo
conique de 300 ml de 1l'appareil (5.2).
Acidificr au moyon d'acide chloThy-
driqus 2 I (4.4) jusqu'ou pli de 3,0
nmesuré au pll-mdtre (5.3)e Amcner
ennuitc le pH & 5,4 & 1'cide
* d'hydroxyde de sodium 0,1 IT (4.5).
Pour éviter les pertes dlammoniec
lors de l'hydrol;ue par lluréane,
obturer le vuso conique au noyen
d4'un vouchon de caoutchoue perford,
muni d'un entonnoir & robinet ct
d'un réoipiont conterant exsotement
2 ml d'une golution tiixée d'mcide
chlorbydrlque 0,1 K (4.6)e Iniroduire
par l'entounoir 20 npl do colution
dluréuno (4.7) et leisser veponor
pendant 1 heure A 20-25° C, Pipeter
‘anouite, & 1l'aide d'une pipette de
r:*4cioion, 25 ml de la solution
titvéo d'acide chloxrhydrigue 0,1 M
4.%) dans Y'entonnoiy, laisuer
cotdor dany la colution et rincer
ave: un peu d'eau. fQrensférer qusnti-
taty verzent le contenu du réecipient
dans 1¢ vese., Titrer en rotour
l'oxcin d'acide tu poyen de la solu-
tion "itrdée d'hydroxyde de nodiun
ou de potassium 0,1 M (4.5) jusqu'd
obtention d'un pi de 9,4 mesurd au
pli~zidtao (54%)e ’

T T AT Y

Remnyiny

1) Ap.d3 précipitation per les Eolu~
ti s d'hydroxydc de tarium et
du carbtonate de sodium, porter oun
trait, filtrer et ajuster wu'pH
oxa 4 le plus rapldement possibic,

WA
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2) Jn titrvation peout dgalerent
steffecotucr an noyen de 1'indi-
catour (4.8) main de point da
virage est alors plua difficile
4 obscrvers -

.

7+ Eaani & blnano

Paire un cosal & blano dang lewo
. . ofncs conditionn ¢% en tenir compte.
; dang lc calcul du réoultat final.

- B84 Expransion deg rérultatn

: o uréiquc % ‘_a__:_.l.\_)..—’__?-lj—

ol 3 ‘ .

. @& = le nombre de ml de solution
titréo d'hydroxyde de sodium ou
de potansium 0,1 H (445) utilicés
pour l'esoni i blanc, effectud
exacterent danag les mloes condie
tionos quo Llanalysoe.

A = pombre do ol do aclution titrde
dihydroxyde de sodiunm ou de
potunsiua 0,1 M (4.5) uuuséa
pour l'analyae.

‘m = meoue do 1téchantillon, exprjméo
-on g, préaents dans la partie
aliquaeta prélevie pour l'anzlyse,

.

9, Vérification des résultats

" Préalablewent A chaque cralyne,
contrilor lo bon Lonctlonremcnt deg
appareils et llexdcution correcta

- dea tochndgques avaee une solubion
dtalon yenferwant de ltazote urdéique
cn proparslong volsinca de celles de

. l1a prise dieasal. Cette solution

jétnlon o3t préparie & partir d'une
solution dlurde tlvrée fraichomont

) p-upurcc.;

" oS




"IVunota orgnnique soluble pnr la pepaine

o 0
MI]lnrnZAnquu

Méthoda RNI-N-T 1 Détermination da

en wiliou chlorhydrique

3 .

Te profuit est soumin & l'action de

ln nenslae en nmiliew chlorhririgue,
L'azote orjgontauc solubilisd eat déter-
nind dann le Tiltrat sclon la mcéthode
C.E.F. 2.6.1.

2. Nomaine A'anplication-

Parine de poisson, feorine animals,
furine de plumes, poudre d'os, d-icheis
de laine, poudrc de cuir, sous-pro-
duits. du traitement des peaux, gala-
lithe en poudre, poudrc dc cornz ct
autrcs produits d'origine animalc.

3, Prévaration de 1'échantillon deniind
i l'ennlye :

51 1'¢4chantillen destiné & 1'analyse
répond aux exigences rézlemeniairea

de finesoe (euw moins 70 < au tanis A
ouvertures de 1 mn et au roins 90 ﬁ

au tamis de 2 mn) 31 est convenablement
nélangdé et 1'ananlysc est effectude

sur lféchentillon tel quel.

Pour lco déchets de laine ou les sous-
produits du traltenent des peaw: (pro-
duits pour lesguels aucung migence
régleaentaine de finesse n'est finde
1'analyse est cffectude sur 1'dchian-
tillon non préporé et bien mélengd si
celui-ct pussc pour au moins 90 % an
tomis & ouveriurcvs de 2 nm.

Dars le cas contraire, L'ds il
ertier eut, selon ga nalure, coupd on
tréo petiis frozments ctfon dégreissd,
4 s /
ation

et/ou souniis & une naréddessiccat
atin de pouvoir procid
et e faire passer

3
tanis & ouveriurc de

(1]

" produiis. contenan

3. Les K
dlovies en huniditd et/ou »r .
prédescdchis et/on ddézraissds au proa-

leble.

/.
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Ltdehantillon e noi neusenent
phlansd ent conpervd en Clacon 3
see 2t herndtliaue, :
~ Ces opdrations doivent dire cflfectudes L
Coauusl ra;idc :m1td que possible,

- A, Avpnrsilla-e
e & A gttt e et s ity

rétho"c C.EBe 2.1.
-~ ballon jaugé de 500 nl
;. = bain d'cau ou diuve d'incubation
S orhz)d A 40° C1°C-
~ pipetten de précision” .
~ appareillaze norual de leboratoire,
" bien nettoyé. o .

; i
- apparcil & distiller déerit & 1a i
|

5. Réactifs. . e

pepsiné 35.000u/g.
er:ide chlorhydrique 8 n
acide chlorhydrique 0,075 n
» solution fralcheizent préparée &

" 0,02 75 de pepsine dans l'acide

chlor rhydrique 0 07; a

Antinoussne

réactifa nécossuires pour l'exécution
S de 1n nvthodc C E.E. .6 te

Y U \ﬁ

ot

, 6.TUchniaue‘nnalytinue

-1&) Hise cn uolutxon de 1! auote
. organique.

Peger 2 g de 1a substance 3 1:ng
pres et les introduire dans une
. fiole Janugée de 500 ml., Ajouter’
450 ml de la solutton de pepsine
chlorhydrique chauffée & 40° ¢ et
eoiter de fagon telle gnu'il ne sz
Torne pas de gruneaunx, Ta raleur
" du pll de la suspension doit Gire
sdnférfeure & 1,7.au début do l'eszal,
La Tfiole est enzuite mointenue &
40° € 4 12 C dans un bhain d'ezu
ou wxa Huve & incubaiion. Al
le contenu dela Iiole anrds
24 h 2t-32 h, Apvés 48 h a"nn‘““
15 nl d'acide ehlorhydriaue 8 n,
. refiroidir le contenu-de la.liol2
“& 20° C, ajuater au trait de jouse
Tavez de lleav et f£3 1trer gur Til-
t“c nlisaé sec.




By

b) Do\-u dc 1" 1:::}; Le.

Intvolnirve dong un ballos
e parbice alrocaute da TR Cen
p.c. 250 nl; ajouwtey guidleuen |
perles de verrae ob Jeu rénniicyg
nécessnires A la destir
C. R B. 2.6.1.) et
1a solution &t vive
siwne oumavitd i
nouxe se forac, ¥
goultes d'antinou
Toxngue la plus ¢
de l'enu esi dvae

]c:‘stmﬁ d'tenu
,

¢) Zesai & blmme

Ta_tenaur en asote de 1a
‘peut varicr d'un
Ua c"avi HERIRES

Sn

ro. Nooer IVin
filtrat obisnu on uv1‘1“ g
ndne auantitis de pevaine ol d'uns
chlorhydricue que dons l'esund
principnl.

d) Dasage de l'anotc total.

Diterniner dans
neur en azole toi

thode C.E,E. 2.6.1.

Iin tonour en
bic dang la pop 13
ex = en pour-cond de 1'anoie

orgavigue s

b = teacur en Y ‘“uuvﬂu en

ur ez ¥ trouvée & 2) |

d = tencur en T irouvie an dj.
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Vdthode MIL-N-0 ¢ Détermination

a4 L awote prisiont nh-\uu,un nient souw
diverzes formes, en présence de
matidree orgnniques

1) Détormination de_1'azoto_opmenin-

cdflzi_b;dzniq_o T
‘a) Azote total 3 sclon BHL-N<1
b; Avote ammonincal 3 sclon BHI~I-2
Azote organique i par diffdérence .
-cntre a) et b

2) géterminntion de_1'azota nitr;guo
at orggnlq_u

" a) Azote total 1 selon BNL-N-4
; tzote nitrique ¢ selon BNL-N-3
Azote organique t par dittércnoe
entre a) ot b)

3) Déterminntion ge_}lpzng_QEQAqge
et orggpiq_e .

. Azote total ¢ selon BNL-N-1i
b Azote uréique aelon BlII~N-5 ou

¢) Azoto organique 3 par différonoa
eatre a) et b)

4) Azote cyanamidé et organique

n) Azote total 3 aelon BEL-N-1
b) Avote cynnomidé s selon CEE 2.4

" ¢) Azote organique 1 par différence
eutre u) ot b)

5) Azote smmonincal, ﬂgﬁqlng_qg
o;huniqun
) Azote total 1 Gelon BUI--4
b) Azote awmoniocal : seclon BnL—"-Q
© techniquo anpelytique ¢)
0) azote niitrique 1 wcloa BHimki-3

- d) Azote organiqua : par différenca
"' entre a) ot (b+c)

6) Asute piltrique, syunmaidd ot
21‘[ "_All-(lll_"

8) Azotc total t selon BHI~N-4 )
- b) Azote nitrique : solon BHI-}N-3
6) Azote cycnamidé s selon CEE 2.4

4) Azoto orgunique : par différence
entra a) ot (b+o) .

Q/.
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Bijlupe //um_g_xg v

7) Azate urfigue, cysnamidd_et
- orpuniqua [

a) ﬁﬁéi;,

b) hzote
0) Azuto

d) Azote
entro

A1§¥Li‘3'uhlon BNL-N=-1

uréiqué ‘s selon BHI~N-6
cynnamidé 3 nclon CHEE 2.4

orgunigque 3 par différence
a) et (b+a)

orgonigue .
a) Azotae total  selon BNL-N-1
b) Azote ummoniacal : selon BHL-li=2
o) Azota uréique : selon BNL~-il-6 ..
"d) Azote orgunique i par différence

entro

a) et (b+c)

orghniqus
ag Azole total t selon BHL-K-4
b) Azote urdique : oveclon DBHL-N-6
o; Azoto nitrique : selon BHL--3
4) Azote orgunique : par différence
entre a) et (bto) :

e VG

10) Azpte cummonineal, nitrique, uréigus

ot_orguniquo

8) Azote
b; Azote
o) Azoto
dg Azoto
o) Avote

entro

total 1 selon BNL-MN-4
nitrique 1 sclon PHL~}-3
smmoniacol 3 nelon DHL-N-2
urdique & pelon BNL-N-6
orgicnique : pur différoence
a) et (b+o+d)

11) Azotg nitrique, uxdigue, cycnenidé
ot_orranigue

g Azoto
Azote
o) Azote
d) Azote

6) Azote
entre

total 1 selon BNL~N~4
nitrique s selon BHL-N-3
uréique t golon BHI~i-6
cyun2uidd 3 solon. CEB 2.4

organique s par différence
a) et (b+c+d)

12) Azote aemoniacnl, nitrique, uréique,

n) Avote
L) Azots
o) hunte
d) Azote
-/ ‘@) Azote

£) Azote
catre

total ¢ selon BNL-N-4
nitrigue : selon BAL-i-3
ampnoniacnl : selon LAL-{{=2
uréiquu : selon BHL-li-6
cyanamidé 3 selon CEZ 2.4

organique : par diffdérecnce’
a) et (brctdse) /
. eew e - . °

e et i
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Blilage/inn exa

| Méthode ENI-P-1-1 t Extreetion du
phosphore suluvle duns les soidoe
minérave en_ présence de matidres
orguniques

}.{Prtncige

i L'échantillon est traité au moyen d'aci~
| de pulfurique et-d’acide nitriquo en
. prénence de sulfate de culvre.

, Lo dooage du P, 0_ nis en solution est
. effectué solon’13 néthode CLB.E. 3.2,

"2, Lenaine Q'ennlication . .

N Tl

Apnlicablc a toutes les march ndises
figurant 4 l'aanexe do la régleamsniatios
pour lesquelles la tencur en anhydri-
de phcnpho:iquc soluble dans un ucide
.mindral peut étre garantic et contenant
plus que des falbles quantitua de ma—
tldre organique,

DRPR S

S tnd

’

}__ernn“ft'on dc 1'(ch1ntillon deatird
h Alanals .

Voir Chapitre I, =~ - . : S

R e e EE S S

4.An*xnﬂlmm -

1. Ballon de ZJeldahl d'cnvii-;,p 700 @l.
i';. ﬁallons jnugés de 500 ;1. -
"3, Appnrciliago nonnalxée.luboratoi£e.

"‘i'i._'ns»pnf? S

(1) Een dis t‘llée ow_ d/winérolieée. :

.

(
l
(
(z) hesde_sulfurigic, d o 1,54,

((3) hetge nitrigue, d =°1,40.

"+ (4) Sulfute_de_euivre (cuso, .51,0). .
: ‘ o R ’ ‘ R LE - a/.




b = poids en g
és

..8¢ produit, atteadre

Yesery, A 1wy pras, 5 g de til-
lon prénard et intsyoedui cet o S TN

dl'escai dons un ballun bee an nivldnhd
(appureilloge 1),

Ajouler 1% ml d'cau (rénctir 1) ot
ter afin de metltre le subntance ea
pension, Ajouuter vns caviy
de sulfate de cuivre
d'acide nitrigue (r&
ment 30 4 40 al d'uet
netif 2). Lorsgulune

80it terwinde. Yorter lentement &
lition et rmudntenir 4 énullition juo-
qu'd ce que le liquide it devenw tdz-
pide. B4 néecessuire, {(c.ih.d. o1, nppl
ébudlition nondnnt W :
“liguide n'est pas deve
ujouter wirés nveir ror :
Jpeny une- faible quantbité é'acide nitei-
que (réactif 3) et porfer & nouveiea &
dbullition. Hépiter cette opdrution
Jusqu'l ebtention dtun Liquide Yinpic
Finolement fulre bouiilir viveseni
qu'h appurition de v
blanches. Luiszer 'y
ajouter entuite prudc;: t tont
tant, environ 300 al d'ean (rduct:
Reiroidir complitewont et tran
liguide quantitativenzal duns 02
Juusd de 500 ml. FTurter ou voluua, -
langer ¢t filtror,

Qi

culiur

rodidirowa o

Introduire unce partie stiguote,
tement mesurde, de la solutien oo
nont o maximw: 15 0
une fivle econigue
poursuivre cou

¥
Q0

C.loile Z2.2., en ne moetiant
cution le poiat 8.2,

T. Bxpressicn du rédne

% de I‘.?O5

8 = polds en g du nrévipiid,

uulOﬂ 3.2,

tillon pr
ullquctu.




- phonplure volublo dans 1l'eau on

MGthoda Bi)m¥=1-2 3 Extraction du

o3 10

BijInre/Annexe

. Utilioer en l'occurrenoe 1a méthode

- 1la méthode BHL-P-1-1, technique analyt1que,

Fethodo BHL-P-2

- la méthode C.E.E, 3.2.

présence de natidres orguniquea

CoBsBo 3ot oﬁo

Toutcfois, al les extraits rcnferuent
une grande quantitd de matiéres orguni-
ques, i1 y a lieu de minéraliser selon

'2émc alinéa.

- Doaape du phoaphore extrait en
présence de matiéres qrganiques )

Dane ce cas, il y a lieu de minéraliser
6elon la méthode BilL-P-1-1, technique
-annlytique 2éme alinéa. .
Encuite le dosnge est effectué aelon -
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.nium), zelter énorpiguenc

Bijlare/!vnexe
Zraane/rnere

Méthode BIT,-K-1:1 D&ternipation
au petassivn soludbie dans 1'cau an
présonce de maticres orpunisnes

Utiliser & oot effet 1la ndthode Q.Xeu.
4ele nvee les rodifications suivanies

pour le point 7+2. 3 Fedparation o
artie aligquote en vue de in préely

Introduire & In pipetto uno pertie
aliquote Jde solution cantenant aun
maximun 108 1z de KopO duns un boshor dg .
250 mle Ajouter 5 rl d¥enu de Lrar:

(solution sniuxide do broue dnn
ot fulre bondllir jJusguli ¢1
du brone. Tronsvaser ¢ans un
Jnugé de 100 nl, njouter cnviy
de charton setir (de quuited g
n'abrorhe ni ne litére dou dons i v

Jusgudi 100 ) avee de L
ot’ Tilirere Pipeter 50 1 du
dans wn Léeher de 250 ml, wjonter 10 o2

. de solution-da B.D,T. 4, (4 g de o2i

digcdique dihydraid de 1facide $ihyling
diamino-tetra~acdilque dans 100 w1 &t

et 1 ml de solutlon d'h voL

envixen 10 ne Puire o
pendsnd
wrjoure poriie dr
lewent précent. ol :
de l'enu juﬂnu'h uU ml. pozier 1o eol
tion A ¢bullition ex ajouger 10 &
formol (25 % g/v). Tlacer ie bée
recouvert d'un verys de manixe, v
15 winutes ou Lain-rarie Lowill

Toursuivre selon le point 7.5, <o 1o
mdthode CL.EJEB. 4.1%
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3 T
Hifln: v Zinavxe

Eéthode Bil-tlize1 ¢ Déterminntion da
nagnésiun soluble dans l'equ

Application de la ndthodc C,E.Ee 5.14

g
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Biglure hnnoxe

}‘f‘thnic WT-C1=1 t- I)étom!m\tion du
des enlovwres en pré A
orgagiquaes

ciilary
mabidves

1. Trincipe

Apris la dissolution des chlorures dans
l'cau, les natidéres orpmmijues, )
glnent lors de Ja déterminat
chlore selon Vellhiard, sont
par du charbon netal ot le 4
Carrcsn. e chlore est dosé dons le
iltrut par vou‘ volumdétrique selen -
Volbard, -

]

2. Domaine d'apnliecntien

Toutez les mavchandises figuvrent au
iablean et eentenunt des natieres

orgaliiqu(:s.

3. .l'r(ﬂ):ry::\ll,iou de 1'éekuntillon

Voir Chapitre 1.

4. hpenreillnre
- Ballon Jaugd de Stohmann de 5CGO 1.1}

- agitateur roiatif (cull:utcu:‘): Vi
tesse de 35 A 40 tours par ninute ;

« deux bureties & pgraduntion contrdide;

- vase ‘conique (Brirenmeyer) de

- verrerie bicn reoitoyde
de luaboraicire,

mee Hiomures
halog dnures ¢l pour Llale
son pouvoir adsorbnnt vis & vis
de chlorurce




0 - - 1Y N
’ Bigdaisfinraxe

(3) n. Solutton Carrau T : dissoudre
STTTEE B A acdtate de Zine (on

(¢ 1,0 ) .2 nq) et 3 g d'ocide
ncit nue rlecinl dans de l'eau
distillée et porter au voluie

de 100 ml. . -

by

b. Solutlon Oarrcé 11 dis”0d1P°

_ (x le(Cn) .3 nq) d¢na de 1tcau
. diétillée et porter au volure de-
- 100 ml. '

(1) anctifq nécessalres pour 1la déter-

ques, voir xnnthode C.u. . 6 1.

6. Technique anniytique

Introduire 5 g de 1'échantilloen, piun

. & Y mg prés, avec 1 g de charbon actif
(rénctif 2) et cuviron 450 ml d'enu

- (réactit 1) dans un ballen jaugé de
Stohmann de 500 ml. Ajouter 5 nl de
solution Carrcz I (rdéactif .32) et
agiter; ajouter 5 ml de.solution
Carrez II (réactif 3-b). Agiter peo-

dant une % heure au culbuteur,compliter

au volume de %00 ml avee de 1'eaun
dintil)lde (réactir 1), homogindiser
et filtrer.

Priélever, & la pipetts, une par
du filtrat ne contenant pas glus
150 &g de chlove, par cxemple 2
(0,25 g), 50 m1 (0,5 g) cu 1CC ey
(1 &) et déterniner la teneur cn
chlore sclon Yolhord (voir mithode
pour le dosage du chlore en l'«u-

b

sence de matiérces orcaniques — C.E_2, 6,1

Remaraue

Pour la farine de lin ou les méinng
¢ontenant une forte nroporuion 2
farine de lin ou d'aoutras produits
renfermant une teneur ¢levée en muci-
lage, on ne filtre pas =prés aveivr |
Jhonogénéisé et porté au velw
Apris la sédimeantation (dvenvy
par centr1AuLJL10u) prilever
pipette 100 nl de liquids de la-
couche supdéricure, ]ca‘plncer dans un.
balloa jaugd de 200 nl, mélanger avec
de l'acétone honogénéiser et filtrer.
100 ml de ce filtrat nont utilisés
pour lc do“au..

i




- H G 1o
1\11 b e dhng
- ’
Lo ¥érsfieation -

1) Fadre un en: & Blane Gamt e
mémes condilions el en teniv cenpte
dana le cnlcul du résultat tinal ;

.

2) rrénmlablenent nux dosages,cenirdior

ltexdéoution corrccte do 1a feclnigue, i
utilisant une volution frafchanont ;
de chlorure de potassiuz pentey un ve
contenant wie quantité connue de chiore
de l'ordre de 100 mg. ’ -

8, Fxvrenssion du rdésuliat

Bxprimer le résultat de l'analyse en
pourcentiage de ehlore des chiorures
contenu dans l'engrais tel qu'il a ¢té
regu cn vue de )'oanalyse. :
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1.

Une suspenclion anneuse de la marchang
est nortde 4 ¢ébullition nves un yoln:
éo:rw et nlus que sulffisant d'aciie
titvd, D'eueds d'aside ost titrd por
une solution alcaline de tisre ~oun

La valeur neutralisante est ewpr 1:é~
par un noabre entier nuil zorresnond i

0.
[+] P-
0

la teucur en conatituants basiqucs expri 1ée

en oxyde de calelum.

2. Donaine d'nonlication "; oo

A toutes jes marchandises, Tigurent &
l'anncie de la réslementution, sous le
chaupitre Il et au sous-produit de
1'incustrie du cncwo. Des cuantitds
invortantes de phesphaten: ()uo‘“icv"gs
A 35 P.0_) ne peuvent pas &tre

pris cn%c

3. Prénnration de )'dchantillan

Voir Chapitre I, : S

4, Avpereillans '
- Ballon jausze de 200 ml nuni d'un réfri-
sérant & reflas :

- Buredie A graduation contsdids;
- Verreric bien netivrde et apparcil-
lage rornnl de laboratoire,

5. Jdnetifs |

(1)
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"

1

¢e Yiceu deo bromoihrnol avee 16 0l
d'hyiroxyde de soliurm ou de potnsui-
un 0,1 1, dissoudre doans de 1'sau
et porier au volume de 1 litre,

() Solution a'indicateur : droyver 1 g

5. Teehnicusz analrtiaue

Renaroues

Introduire 1 7 de 1'déchantillon, pesé.
A 1 g5 pris, avec 50 nl d'ecau distillde
(réactif 1) dans un ballon jauzé de
200 ml,ajouter & ln pipette 50 ml de

-liqueur tiirée d'acide chlorhydrique |

0,6 n (réoctif 2 a) ou 40 ml d'acide

’ chlorhyuriquc 1 n, (rizetif 2 v) et

porter A ébullition; chaer ensuii
& douce 4bullition psndani unc deni-
heure sous. réfrigérant 4 reflux.
Laisger refroidir, porter au volune
de 200 nl, honojéndiser et filtrer.

Prélever 50 ml du filtsrat, sjouter 4 &
5 gouttes d'indicateur (vréactif ¢) et
titrer l'cxeés d'acide avec la ligucur
titrée d'hydroxyde de sodium ou de
potassiun {réactif 3) jusqu'i obtention
d'une coloration bleue qui persiste pen-
dunt 1 minute. :

Calculer la valeur ncutralisente (p)
par la fornule
p = 1,1216 (100 ~ v1)

dans laguclle 3

_V .= nombre de millilitres d'hydroxyde

! de sodium ou de potassium 0,1 n
utilisés pour la titration en

retour.

.Le nenbre p correspond & 1a quantité de

miltilitres 'acide enlorhydrigue
C,397 n néecaaaire pour neutralifot 1g

,de nati;re. .

1. Pour les parchandises qui contiennent
des matidres organigucs, caleiner pré-
alablenont & 550-500° O

ol




“"un nonbre entier, représentant la

"~ ;oence de l'indicateur; vert de bromo-

R () 20
I\ ST

2, Pour les umendenenis du sol pour
lesquels on a'obifent pas de- vi-
rae net de 1'indicrteur, titrer
4 1'aide &'un pH-mbdire jusqu'id
ohiention d'un pil de 6,8

L. Vérification
u) “Cfeciuey un egsal 4 blanc dans
les ménes conditions et en tenir .

- conpte dana le cnlcul du résultat

final.

b) Préalablement aux ddterminations,

. foire un contrdle en utilisant un
é¢chantillon de carbonate de cal- :
cium cecc p.a.

8, Hroression du résultat | - "E

Sxpriner le réasultat de 1l'analyse en g

veleur neutralisante de 1'échantillon
tel qu'il a été regu pour l'analyse.

ADDTHDUS A TA X HA-

DICH D5 LA YA

THODS DT NRTIRN
HALISA!

1. Pour les marchandises contenant
des ailicateJ de calciun et des tencus

.205 1nféricurcs a3

Contrhircmcnt au mode operatoiré .
ordinaire, ajouter 100 nl d'cau !
exenptn de dioxide de carbone et i
1 nl d'ecu oxygénée & 30 7% aux 50
ml de filtrat prélevia A la pipette.
l'cxces d'aci’z et ensuite titréd
-avee de 1l'brdroxyde 0,1 n en. pré-

erénnl (dissoudre 0,1 g de teuwrabrone-~
m-sulfonuepiialéing dans 1,5 ml de

MalH 0,1 n et d1]uer 4 100 ml avec

de l'gau)

La teinte de virege estvcomparéc a
celle d'une solutlon tanpon de pH
5,2 de méne volume et de méme concen-
tration d'indicatcur.

3i possible, le titratioq peut

. dgalement 8tre effeatude ah pH-mdtre
*Jusqu'h un pli de ),2.




0

-un neutre 0,5 molaire. Zvaporer & sec

~des projections. lHunmccter & nouveau

1 (75) 10

. . lualn‘-cy.nncxo

11. Pour les marchendises contenunt ces
gillcates-de caleclun et des teneurs

en T OG éulen ou tupéricures i 3
ou pour des ndlanzes de sidicaten de

enleiwn avee des phosphates Thomas ¢

Affectuer dans cea cad llopération
prénlablc suivante : placer 0,5
subsinnce dins un vase de berling
hunidifier avec environ 10 nl d'eaug
ajouter %0 m) d'acide acdétique dilué

4

1 pari d‘ucidc acétique + 4 parts
1

d'eau); chauffer et maintenir 4 douce
ébullition pcndunt Sminutes en a~1$¢nt
frcquermcnt. - .

Fnsuite d¢vaporer 4 sec au bain-narie
bouillant. : .

Ajouter cnsulte 20 nl d'>cido‘uc6tiqub
dilu¢ (voir ci-dessus) ot 150 ml a'ecau;
ajouter 2 ml d'ucétauu ferrique & 1 ol
apris avoir porté A dullition, necutra-
liser trés lentement avec de l'amnonia-
gque (1/1) axacteient jusqu'i obtention
de la coloration jaune du rouge de
méthyle. Chauffcr encore 10 minutes

& tenpérature modérée (petite flannme

ou plaoue chauflunte élbctriquc) efin
dtaszsloadrer le précipitdé forné.,
Filteer sur filire en papler (9 en)-

et laver e précipité et le vase de
berlin avee 3 x 5 ml d'acétate d'anmoni-

l¢ filtrat et 1l'caou de lavage dans une
capsule en’ pyrex.sur une plague chadlandy
dlectirique, le chaufrage dtant rélé

de fagon & ¢viter autint que pousible,

avoee 29 ml d'enu et évaporer une
nouvelle fois 4 scc.

Chauffer cusuiic sur une plague chauflfw
te dleetizique juscull dizpurition de
1'acide acdétique (contrdler & 1'odour).
Caleiner esnsuite pendont au noins 10
ninutces & 5%0° 2, laissevr refroidir;
transvaser le résidu avee de 1l'eeu

dan3 un ballon jeugé de 200 ml et
procdéder ensuite ainsi qu'il eat
preserit pour les amendementis caleinques
ordinaires.

Your je eculcul, il ¥y a cependant lieu
de tenir conpie d'unc prise d'eauﬁl

de 0,5 g de uubut ance au 11cu dc 1

-/o
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Méthoda DiI~Cn-2 3 Détormination du !
calcium soluble dans un acide minéral

~

1. Princioe

Dissolution. du calcinm dans l'acide chlors
hydriquo en prisence d'un oxydant én

vue d'oryder les sels ferreux éventuel-
lenent présents. . . C
Ajouter un excds inportant.d'ions oxa-
late afin de précipiter, d'une ‘nert,
ouantitativoment le calcium ¢t d'autre
nart, de maintenir en solution d'autres
nétaux sous forne de combinaisons con-
plexes. . : ) :
Ceite opération doit 8tre effectuéde :

en milieu légdrement acide, obte- {;
nu par l'addition d'scétate d'ammonium. !
Déterminer par titration au pernanzaiate i !
de potassium, les anions d'acide oxa*i- !
que du précipité et calculer la teneur

en calciunm, . . IR i

2. Domaine d'zapplication

A tous les engrals Tigurant A l'annexe de
le réglementation. 2n présence de quun-
tités importantes de mangantse., il y a
licu d'applinuer le node opdratoire dé-
.erit dans l'addendun do cette néthode,

3. Préparation dcrl'échautiilon L

Voir Chapitro I.

Les produtts humides seront séchés d'une
fagon oppropride avant les opérations.
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1o dppnned 'l X i

~y e

Murette & *rndu Alon contrdide.

Four ¢lectvigus &t températuve o

L
Pilires snnn cendres. :
Yerrerice tien notiorde el apparceilliange
normal de laloraloive.
5. Rénctifs '
(1) gnu_distillée ou complét

alisecs

el . . 1
(2) Acife chlorhyirigue 4 = 1,05; T
()) ."I:xu dc \\X‘O"‘"‘ : solution saturde do ;

broac duns 1'cx

(4) Jum_oxygdénde 305 < (Pernydrol);

(r,) Solution d'oxa)

tion aciuree o ten;
(cnviron 4 ,.v); .
. .

s0Iu-

(6) I\c1 de chlo"h"d“)m.c 4 1,10

(7) Solution d‘ncr'-tiq.lc At _U'""n"].ll : 515—

goudre 150 g dans de Lleuu ¢t coapléior
A& 1 litre ;

(8) .m]ut;ion d'indicateur @ "i'i turer 00
ms odce Hicu do brono- 1 {{eiratry
nolsul Tonephialeine) nvec 1,) ml :
xyde de 0,1 n ct conpléter a iCC ml uvoe
de 1'cau;

0,91 ;

monicaue

c
-::x-ch::n isec.




) tn absence e m :
introduire le 3! antilles, .
pesds A 5 f 3oun bl Yen

Ay
Jougé de 200 nl, ajouter 109 A1
dlacide chloriydrioue (riasiic 2)

. et, oi niécessnire, de l'eau de broma
“(réactif 3) ou un autroe oxydant nppre-
prié (peexs perhydrol) cen.quantité suf-
Tisante pour oxyder les ions fer-
reux éventucllenment présents. Por-
-ter & ¢bullition et la maintenir
pendnnt une denmi-heure. Paisser
refroidir, porvier au volume de 200
ml avee de 1'cou distillde (réactif
1),.homogéqéiacr et. filtrer.

Pn ebsence de matidres organiaques,
mais en priésence de beaucoup de si-
licates et/ou de conposds de celciun
difficilemcnt solubles: introduire

2 g de 1'¢échantillon, peséas & 1 g
pris , dans un ballon jaugé de 2CO
ml, ajouter 100 1l d'zcide chlor-
hydrique (réactif 2), ct 20 mi d'cau
oxygénde (rénctif 1), porter A Cltul-
lition et maintenir 1'$bullition
pendant une. deni-heure, luisaer re-
froidir 1ézérement, ajouter 10 =
d'cau de brome (rdéactif 3), porter
nouvenu A ébullition et maintenir
celle-ci durant-une demi-heure.
Laisser refroidir, poricr au volune
de 200 nl avec de l'cau distillde
(révetir 1), homogzdndiser et filirer.

e

:)2n priseace de natidre erpaniques o,

caleiner 53 de 1'échantillon, pusés
A 1 ng prds, pendant eaviron 2 houres
dans un four é&ldctrique & 550° €, in-
troduire len condres dans un ballon

Jaugd de D00 ml @t poursuivre o

r
déerit sous n) ou b) sslon i

PR
< ¢

Do ' :
%ronulre 4 la nipette 50 ol de la 50lu=~t
on & analyser Jans un vase de B.rl i
un denl-litre; ajouter e
1) juseu'l un volume i
. Ajoutor 0 nmi
dactif 5) et porser & duud
'un précipiié se Jorme, gu

it.nas lors de 1'ébullitia g
ntie A goutie, la anantité i3
lorhyidrigue (réactis §) nicessaire

ur dissoudre. ce précipitdé.

o

a
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qu'it ce que le préicipitd c i

su former, en n'utilicunt cupenduant

pno pluy de 50 ml de ce réactii. Agiter
encore pendant une demi-pinute, wiouter
quelques pouties do solution d'iwutica-
teur (rénectif 8) et ensnile progresvive-~
ment, tout en ngitant, sulfisans
d'ammoniwa (réactif S Juggquton
de 1ln coloration joune, vin la coleru-
tion verte, ou bleu-violeil; ne pur
dépanser, cependant, 1la guantité de

50 nl. Si le virage ne n'est pas en-
core produit, ajouier, goutte ¥ poutte,
la quantiié¢ nécensaire d'amavnieque
(réactif 9). Yajsser adpase  le prici-
pité eu bain-narie bouill: jeut
encore 15 wl d'ocdétate d's
tif 7), oagiter, placer pen
au bain-marie bouillunti, laisser refroi-
dir w peu ct filtrer.

Rincer le bécher quatre fois avec de
petites quantités d'wrmroningue (réace
tit 10) de fngon que la ourntité de
solution dc ringage utilisée, y coum
la quntité employée pour les lav
ultéricurs du précipitd, ne dépasse pus
B0 ml au toilsl. Tlaces le filtre wvee

le ordécipité humide duna le vase de
berlin utilisé, ajouter 120 ml d'ucide
sulfurique (réac+if 11), prorics & -
viron 80° C et titryexr a&a peo anrte do
potussiun {réactif 12) a la vi
d'environ 10 ml par minute (la =
choisie gera telle que 1la unﬂt:u\
nécessite enviren 25 ol de liguony ol
trée), jusgu'i ce qu'une colorut_;: T
persiste pendant une denmi-minute.

C l Remrargues

1) Torsqu'on prés
calcium est supdéricure & 35 PORES IE L+
conscillé de.prdlever 2% ol au licu do
50 ml de¢ la soluiion A anelyser, € ¥,
ajoutant immédiatement 5 m1 d'acide

chlorhydrique. (réactif 2).

ovrie

7

¢ gue la teneur en
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2) Ioysqu'on présuae lun priscoce de
" tencurs élevies en fer, alwatniua,
masndeiun e,8., on préléve &yinle-
nent 25 ml do solution A snalyscr.
En outre, la gunntité préleve
25 ml de solution & rnalyser oct
apris 1'addition de 5 nl d'ocide
chlorhydrique {(réactif 2) dilude
d 200 ml au licu de 10 ul, et on
y ajoute 75 ml d'oxalsute d'armmo-
‘nlum (rénotif 5) au-lieu de 4v ml.

3) Loraqu'on préswe la préscace de 1
teneurs en munbanéae é3znle ou supé-’
ricure & 0,4 %, on suivra le uode
opdratoire décrlt dans l'nddaudmx-
de cette méthode, ) ;

~Te Vérification
Effectuer 4 titre de contrdle ua
dosage avec du carbonnte de culciwa

80C DO,

8. Exnression du résultat”

Expriner Le rdsultet de 1'znalyss on
pour-cent de cnleiun. ’

0,02008 x Vx n x 720
8 . -

P

.p = % caleiun
V = noabre de nillilitres de  porow-
: ganete de potussium utiiisés

.

4

pour la titration

n = noraalitd de la soiution de per-
' manganaie de potassiua

poids en grammes dc lu aatidre

-
u

se trouvant dans la
N

i
solution prélevée & la yipethe,
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Diere iy
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2. Princise

di

Aprd solution
hydrigue, le nan
couy forme de biouyde de ;
un excis de pev sonate de pots
L'exelds de permanganate 4¢
est réduit & 1'élat de wios
nanganese par 1'acide ben:
séparation du bioxyde de
filtration le ealciun oo
sous forie d'onulate en
ment acide. Les anions dlucide
que du précipité sont ddélerminés par
titration au peratngunate de pata
et 1n teneur con ealcium catl calceulé

¢

2, Domadne I'anvpdliecasion

A tous lea engraia Tigarand
de la r»zlementation ed qui

des quantités imporvantes de oz
(plus de 0,4 ).

3., Prévarntioa dc 1}

Passer 1'déchantillon au
turcs de 1. mn; broyer 1}
passase corplet. Tn oprd
de potausiun et/ou Jde v
1'échantillon doit Sire
poudre beaucoup ply
po
ces opéra
ment 1'¢
un facon «
d'cilfectuer ceo o

ik

AT o ms oavee le
diligence voulue afin d'dviier touid”
déperdition ou toute nbsorpiion de

matitres.
Jes engrais huen
Tagon appropride avani oeo

dea sovont
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4. _Apnnteillaze’ . .
Burclte a graduantion contrdlée.

Four éleotrinque & température.ré;lable

Filiro spno cendres. . o
Verrerie bien nettoyce et apparecillage
nornal de laboratoire. L

5. Rénctifa ?4 :
£12_§3u diatillée ou complgfggggf_gégigé:‘ﬂ

raliace v .

(2) Acide_thlorhydrique d_1,05

(3) Zau de brome: solution saturée 'r‘

de brome dans 17eau. . — Y

{4) Rau oxxgénéo 30 % (Perhydrol)

dissoudre 150 z dans de 1l'eau et
compléter 4 1 litre

LB) Solution d'indicateur i triturer
100 n3 de bleu de bromophcnol (tetra-
bromophinel sulfonephtaleine) avec :
1,5 nl d'hydroxide 0,1 n et compléter .
A4 100 ml avec de l'eau,

gg) Anmgniaéuc d = 9
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(ln)‘unIntlnn d* ‘NWI'““1“ : ﬂ\‘unul)r»

L'cau et poticr at lltrc; anuvcr, ai
nicesnaire, de l'amaoniague 4 = -0,919
jusgu' obtention @'une rimetion neutre
contrdlde au rouse de méthyle

(17) solution Ae lavazge : diluer 100 nl
dc 1a solution de benzoale &'amnoniun
(16) et 20 ml d'acide acétique glacinl
avec de l'eau pour OhuLnlr un volure de
1 litre. . .
(Chaurfer jusqu'a cbullitlon avant -
l'utllxuation)

(18) Chlorure ferrique : solution aqueiise .

(19) Rouge_de nythvlﬂ t Go;ut&ﬁﬂ nqucusc

méthyle.

6. Techninue analyticue

Lo Scorica Thonmas et marchandises conte-
nitt des silicnten .

Faire bouillir 1 g de 1'échantillon pen-
dant une demi-heure avee 100 ml d'acide

chlorhydrique d= 1,05 (réaciif 2) et 20 ml §

d'cau oxygénée (réamctif 4).
Laisser refroidir un peu.

Ajouter 10 ml d'eau dec brome (réacvi1 3)
et bhouillir encore pendant unc i heurs,
Laisser refroidir, porter avee dc L'eon
au volune de 200 ml-dans un ballon jaugs,
mélanger et filtrer. Prélever & la pipet-
te unc quantité de 25, 50 ou 100 ml du
filtrat, contenant eu naninum 100 g de
PZOS( de préférsace 100 ml).

Yorter, si nécessaire, avec de l'eau au
volume d'environ 100 ml. Ajouter -si
1'échaniillon ne renferne pas 4¢jd une
quantité inporinnte de fer - 1 ml de
chlorure ferrique (réactir 18) pour
chaque fraction de¢ 25 ng de 7,0, réaent
e% cunsuite 10 g de chlorure G‘"uio"‘u
(réactif 15). Zn tournant continuclle-
nent e ha]lon neutraliser dlentenent &
1'amnoniaque (réactis @) cxactenent
Jusqu'A obtention de la color rtion Jaune
du rouge de néthyle; dés qu'un précipieé
Ec fbrme, pendant la ncutralisation, at-

tendre une deni-mimte avant de poursuwivre.i

Jf
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ridifier ensuite avee 1 1) d'nelie e l-

ique glacinl (vénetis 15).

nl de perneh-male o
f (rénctif 14) el ensuite cucore 1 nl

] penlun"unntc de potassiun i 1 ¢

our chaque fruution de 9 n; de nos

ont on prc;u la preésence. Agiter,

aire bouillir pendant 2 minutes. 3i

a coloration vioclette a disparu, ajuater
nouveau du permanganate de polassiun

ﬁ Jusqu'd ce aque 1la coloration vio-
etto persiste aprés ébullition. Taisser
efroidir, portei au volume avee de

'cau dans un ballon jaujzé de 20C nl,
¢lenger et Tiltrer. (i;.B. Yorsque la
echnique est appliquée correcticrent, la
ouleur violetie du peranuganate de
otassiunm doit 8tre cncore bien vigidl
prés filtration).

ntroduire & la pipette 10C ml de fil-
rat dans un bdecher d'enviren 500 nl.
jouter 1 ml d'ucide acdtigue Jlecial
réactif 13) et 3% nml de solution de
enzonte (réactlf 16) et agiier;

jouter 3 ml d'acide chlorbiydrigus

= 1,05 (réactif 2) ot egiter i nouveau.
ouillir ensuite pendanty 5 wming (cans
épasser ce ddélai).

iltrer 1mnddiaten-nt la solutlion
si ndsosasaire en ultildinanty uan
ofr chauifmai) ot laver ave:
ion de lavage touillonzae {(riae
jouter au filtrnt, dont lc vo
a solution de avage aura atied
iron 200 ml, 10 ml .d'acidc chlerh
= 1,10 (réactis 6), et 7% nl
toxalate d°' niua (réactis 9).

:'p N

orter A ‘&L’)!\u”. Lox £

¥ HRLE It
ok vis Yors de 1Y
contte 3 routte,
'ncxdu chlovhudrioue de 1,10 (rézetin 6
our dissoudre ce préicipitt. Ajouter goel-
ues mouttes: de Llen de bromomisncl et
nsuite tout en agitant, ajouluer lenteman
1tucétate d'ammonium (réacuis V) i
e qu'un préeipilé commence a se former,
ais sans dépasser SO ml.

n}Oli?l,)




du filerot...... ",

citer ensuite pendant une deni-
ajouter graduellYenent
tate d'amioniun (suns
quitntité totale de 50 =
c¢ .a.\‘l)c conleaent de

toningue
d = 0,91 {réactif 9), moutte a soutts

cxnotc”cnt Jusgu'aw virepe de '
cateur ou gricbleu-violet.

Faintendr quclques minutes au bain-
maric bouillant jusqu'a ce gue le

précipitd dbnnlate de caleium s'eo:
déposé en grande parii itoy

encore 15 ml d'uedtate &
(réuctir 7); agiter ot
core unc heure au bain-marice
Piltrer la solution euncorc d
poursulvre comac déerit dens lao ndihode
de ddctermination de la teneur ea co
cium soluble duns un acide
partir de 6 B) dernier ali:
mengant par : “Rincer le beochier.....".

. Autres natidren mindrale
Licnnent dn wonsanése en cun

portanties,

Peser 2 g de 1'échs
cette prise d'essai ponson

heure ‘avec 100 nl ¢'neide cb
d4:1,05(rénctif 2) et, oirx
qua rtitg d'ecau de drome ro
transforier tout le Jfer hi""lﬁn. en
fer trivalecut. Refroidir, porter
volume de 200 il avec de 1l'eau
ballon jaugé, ndéla

‘oursuivre co i
tiz de : "Prélever &o1a

C. Présence de nntidre or-
1lnc ‘V‘O)n‘.‘.‘.)-“

s

sh%

Culeiner 5 g dz nalid
les ceoadres comae dderit sous A
Jorsqu'il y a beaucoup de silicae
ei duns le cac coniriuire, {4y
dderit sous B. :

e

e

s
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7. _Calcul

Exprimer le résultat de l'onalyse ey
pour-cant de calciun

p = 0,02004 :x V xn 100
G

P = % Calciun

V = nombre do nillilitres de permanzanate

de potassiun utilisé pour la ti-
tration . :

n- = normalité de la solution de per-
manganate de potinrosiun

g = poida en zranmmes de la natilére dnng
la quantitd, prileviée & la pipetie,
de.solution 2 analyser.
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: S 14 jinge/Annexe

idthndd INI-On-3 3 Détorminntion
‘du culciun soluble dans 1lteau 4

1. Prinedpe

Le calciuim du nitrate de calciun (ni- A ;
trate de chnux) est mis en volution
par agitation nu culbuteur avee de
l1'cau ct de calcium du sulfate de cal-
cium (gypse est mis en solution par
agitation au culbuteur aveec de 1'caun
additionnde du eanccharosc. Le culciunm §
‘est enouite précipité sous forme: 3
d'oxalate en milicu lésdrement acide, °
obtenu par adition d'acide chlorhydrique
et d'acétate d'ammoniun. Un excés im-
portant d'ions oxalates maintient les.
métaux génants en solution sous forae

dc composcés complexes.

L'acide oxalique, 1ibéré du prdcipité
£11tré et lavé, est titré au perman~
gcanate de potassium et la teneur en

calcium cot calculée de cette titra-~
tion. ’

2. Domnine d'noplication

ILa méthode A est uniquement appli-

cable au nitrate de calcium et la .
méihode B uniquement au sulfate de
calcium, .

3, Préparation de 1'échantillon
desting a4 )'analvse.

Ao Voir Chapitre.I.

B. Passcr )'échantillon au tamis &
ouvcrturcs de 1 am ¢ broyer le refuy
Junogu'a passaze complet ; mélanger en-
suite 1'échantillon trés soigncusement
¢t le conserver dans un récipient sec
el hermétique. 3ffectuer ces opdrations
aussi rapidement que poscible. Lors-
qu'une prédessicecation est nécessaire,
opérer comae suit : étaler en couche
mince, dans un capsule tardée A foud
plat de verre, de porcelaine ou de 2é-
tal, unc quantité cxactement pesée de¢
100 g (ou un miltiple de cette auantitsl)
de 1l'échontillon bien mélangé. Lalsser L
oécher ouffinament & la tempdérature ‘
ombiante, pour permetire le tanisase ct
la mouturc de l'échzntillon. Peser.
Soit a. la perte dc poids par 100 g

de matitre.

P4

SO

o/
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4. ALrﬂ'clllnvo

Agitateur rolatif (vulbutnnr) 3% - 40
tour par minute,

Burette & graduation contrvlde,

Four électrique & température réglabdle.

FPiltres sans cendres,
Verrerie bien netioyée et esppareillage
normul de laborutoire.

" 5. Réuctifn
(1)_Eau_distillée_ou déninéralisée

(3)_Solution dloznlate d)anzontum : ao-

lution saturde & 1a tcrpcuwtux anbiante
(environ 4 %)

(4) So0lution d'acdtate d'ammonium : die-
soudre 150 g dunn e L'ean et porier A

1 litre

(22-39135222_é:inﬂisz&sss.= triturer
bromosulfonephpnleine) wVQc 1, ﬂl
d'hydroxyde de sodium 0,1 n e: porter

4 100 ml avec de l'cau.

6. Meahinicug annlv

A, Hilrute de endeiun

Peser rapldenmant, & 1 @ pris, enviren
.5 g d'échantillon destind a 1l'unaljyec

et les introduire dans un ballon juaugé
de 500 ml., Ajouter enviroen 50 ml d'eau
(réactif 1) et agitexn au culbuteur
pendant une deai-heure. Porter zu volune
avec de l'cuu (r»autxf 1), mu-ubckl et
filtrev. .
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rrélevey v la pipatte

Y omioabe 1n

golution liwpide ot You introduise

dans un bécher doe GU0
10 1wl d'ucide chlaorhy
tir 10) et de 1'eau (
pour obienir un volun
100 ml. Déte:miner Ia
cium selaon 1 méthode
que unalytique décrit

B. Sulfate de enleiun

nl;
drigue (
enciin 1)
¢ d'euviron
te .

o

rToen
wveeh

[ sou.q .

Peoer & 1 ng pris 0,5
tillon destind & 3'an:
trodujce dans un ball
500 ml. Ajouter enviy
(rénctif 1) 4 o tompd
viron 20°C, contenant

charose (rénctif 2) ct

buteur pendant deux h
au vo]\xnu, nélunger ¢

s

lever 4 1a pipetic 3
limpide, les dintrodui
de 500 ml ¢t y ajoute
chlorhydrique {roéneti
la tencur en caleinn
Ca-02, technigue anuly
sous B.

dn

1. bExpr

A, Mitrate de enlciun

Exprimer le.résulta
en pourcent de CaO.

p = $ Cu0

V = nombre de mi
titrée de ;(
0,1n utilis

('.

£ = polda de 'S
présent ]

"R, Sulfute de ealeium

if 10). Détorrin
{

& de
1] yise
on
i 450 ml &
Groture dorne

Y ¢ de ooas
asiter o

cures. Tort
t filiver.
O oml Je ool
re dans un

r 10 ml d'az

celon o ndith
tigus déerite

de l'analyse

Exprimer e
powrcent e
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p = 0,004 ¥ V
; g

p = ¢ de calcium

V = nombre de milliliires de li-
" queur titrée de permanganaie de
potassiun 0,1 n utilisés lors
- de la titeation.

& = poids en grannes de 1'&chan-
tillon, ge trouvant dans le
volurie en solution, prélevd a
la pipctte. ’

En cas do prédcssiccation de l'ézhan-
tillon, compléter la forpule co
suit afin d'oltenir la tencur en cal-

"eclun dans la nmatidre origzinale

p=0,2008 x V (100 - 2)

P T

a = perte de poids de 100 g de matilre

lors de la prddcosiccetion,
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i¢thade DNI~Ca-4 s Détermivation
du enleiwnm ot/ou du mogntsiun sous
forme neutralisante et expriméo en
carbonale de calcium

Jd. Princine

L'action bnsique d'un en;rais est hnsée
en protique suxr sa tencur en carbonatcs,
et/ou oxydes at/ou hydroxydes de cnl-
ciun ct/ou de magnésiwn. Au cours d'une
preatire ondraticn on transioume len .
oxydes ¢t hydroxydes en carbonatec en -
faisant barboter du dioxyde de carbone
dans un mélanc~e éthanol ct cau, tenant
Ja matidre cm duspeasion. Aprés ¢liri-
nation de 1'atool ct de l'excés de
dioxyde de Cﬂrhﬂﬁu par ¢rullition on
déraze au cours d'une dcu‘
tion par une {
au d10'yde de ﬁnrbo"c combiné. Ce di-
oxyde de carhone est absorhé sur chaux
sodde ct pesd. Si l'engrais ne contient
pans d'oxydes et/on hydvoxydes dc cal-
cium ct/ou de mesndsiuwa, on n'effectuc
que la deuxiine OernLlOn.

2. Dounine d'applicaetion

Y méthode est applicaotle & tous les
engrais, figurant au chapitre I, qui
conticancnt dc ltoxxde de cu)c;um ct/
ou de¢ l'hydroxyde de caleiun et/ou du
earbonate de caleium ct/ou des compo-
8és masnésiens analosued et pour les-
quels la teneur en caleium et/ou mag-
néciunm sous forme neutralisante,

exprince cn carbonate de cnlciuu eJt
garantie.

antillon degltind

Voir 0hup1 ro I.

-~ : s el PO

o/s
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Les produitls hunlden seront sdehds de
fagon approprid¢e avant ces opérations,

4. Appareillaze

A. Prenflire opdration ¢

- ballon it 3 voies‘de 500 ml,

- une eanule plongeant 3 quelques mil~
limdtres du fond du tallon et ter-
minée par une plaque de verre fritié.
Cette canule dolt pouvoir &tre bran-
chée gsur une Yonhonue de dioxyde de
carbone nunie d'un nanonltre déten-
deur dans la prenmidre opération et
sur un tube purificateur d'air -
(chaux sodée et silicagel) dans la
deuxiéme opération.

- un_ré .rt*o'nnt A tube droit, de
25 cm Tdo 10ucueur efficace.

B. Deuxilne opération 13

OQutre les apparcils prévus potr la
prentére opdération i

= une trappe pour vapeur d'eauy pour-
vue de billes do verre et d'acide
sulfurique concentré '

- deux wbuorbuurn de dioxyde de car-
bone (flucons laveurs de 340 ml B
plaque perguse) :

- unae trompe i cot, A vide rdyg
¥ ) &

- un tube purificatcur d'egir (uLuu\
sodde et silicagel en perles daus une
anpoule eylindrique de 1C0 ol, munie
d'un rovinot).

= une ampoule cylindeiqus de
szunie d'un rebinet el d'un
destinde & introduire l'acid
le dallan de 500 nml et pouvant se
fixer sur la troisitme voie de ce
ballon.

~ unc boule déilezmatrice. (boule de
Raitner ; splash head).

c/'




S dnetifs
Premicres opération

(1) din\vdo de cml\(m(' «n bonlonne sous

Deuxidiac opération

(4) acidec chlow 'driqne 5 _ni

© o silisel_sl__s's_s':_nsrls- (eu);

6. Technique annlyvtique

Premiére opiration

~ Seclon lu componition, placer de 2 & 6
de 1'¢chantillen, pesé it V mg prés, deas
le ballon de 500 nl & trois voics; -
ajouter 200 ml de scelulion df'éthunol

13 (réactif 2) et placer le ballon

dans de la glace pilée,

- Raccorder Ja canule um moanondire-3é-
tendeur d'une bonbonne de dioxyde de
carbone ¢t 1'iniroduire dans le¢ ballcen
(schéma 1),

~ Faire barboter le dioxyde de carbone
(réactif 1). Le barbotage ne peui pas
8tre violent, Durée du bavbotaie rini-
mum 6 heures (schéma 1).

~ Racecorder le réfrigérant, débrancher
la bonbonne de dioxyde de curbe
boucher ta troiuidme voie cu fair
bouillir pendant environ /4 é'her
- pour éliminer l'excés de u)bv ;de do
carbone ¢t d'éthanol (schéma 2).
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Dcusxiéne opédration
- Préparation de la trappe A vapeur
d'esu : le tudbe est lavé et convena-~
blement séehé, On le remplit d'atord
de billea de verre laviées et sdéchées,
Fnsuite on ajoute deo 1l'acide sulfu-
rique concentré aux 2/7 de 1a hauteur
du tube. Cette trappe est maintenue &
1'abri de 1'humidité et de l'air quand
elle ¢st hors service. Il est bon de
préparer une trappe & vapeur d'cau
pour chaque sdérie de dosnges.

- Préparation du tube purificateur d'airt
le tube constitué d'unc ampoule cylin-
drique de 100 ml avec robdinet, est rem-
pli cuccessivement au 1/3 inférieur de
sa hautcur par du silicagel en perles

ot pour les autres 2/3 avec de la

cheux soddéo.

- Préparaticn des absorbeurs de dioxyde
de carbone : on les remplit aux 2/3

de la hauteur avec de la chaux sodée

ot on les compléte avee du silicagel.
Normﬂlemcnt, le premier abzorbeur est
saturé aprés une vingtaine d'analyses.

Technique

Installer 1'apparcillage selon e schimn
%, sang raccovder les absorbeurs de
dioxyde dc carbene, ni la trappe & va-
peur d'eau (la trompe A& vide étant rac-
cordde au réfrigérant.).

Aprés avoir furmd le robinct de
poule cylindricue & acide, » ver:
50 nml d'acide ehleorhvirique 3 n {rlaec-
1if &) ct veucher 1l'umpoule.

Ouvrir le robinet du tute pu‘l:L»d—
tcur d'air, Aspirer lentement pesdaon
15 minutes pour &vacuer tout le dioxnyde
de carbone contenu dans 1°' apvn'"Jl.
Arréter l'aspiration et, so
la canalisation de vide, i > <
wvenir ensuite A 1'équilibre de pression
(un quart d‘hcure A une demi-heure)
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Fermer e robincl du tube puvilica-
tenre d'u[r, racceorder suivand Yo
achdna 3, 1a trappe & vapeur d'can et
Jon deux nboorbeurs de dioayde de ear-
bone, préal:dlencnt pesds, et ouviiy
le robinet de 1'anpouie & neide, suns
Oter le bouchon.

Laisser couder 1l'acide goutfe A poulie
en réglant 1'aspiration de telle no-
nilére que 2-3 bulles par seconde s
dépagent de la trappe & vancur dlenu.
Pour mieux apprécier lu vitezse de
l'azpiration du dioxyde de carbone, -
il est recopnandnble d'intercaler
entre la boule déflegmairice et la
irappe & vapeur d'cau, un barbotecur
huile de parafiine.

Cing nminutcs nprés l'int“n-uctAOq Jes
dernidres gouttes d'acide, meitre en
narche le r(fr)p\rnnt et mmener 10190—
ment & ébullition.

Boudllir 10 minutes, en véglunt la re-
frigération et 1l'aspiration de telle
manidre que la condmaation de la ve-
peur d'eau ne dépanse pas la hnu ¢ dd-
fleguatrice. Apris ce tempn
de chnuffer et ouvrir lentenent le
robinet du {ube purificateur &'air,
Régley J'aspiratieon pour wmeintenir
le débit de 2-3 bulles poav secondy
pendant 15 winutces, Arréter l'uspi-

-

ration et loisser revenir 1'éguilibre

de preusion. Débrancher lew absoriseurs
de dioxyde de carbone ¢t les peser
rapidemnent, L'augaentation de poidis
du prenicr akzorleur et C¢ventucllenenst
du gecond abserbeur donne le poids

fon

de dioxyde de corhone désnsé et atsord
La pesée du deuxifnce absorbeur seort a

viérifier si tout le dioxyde de cur-
bone a éLé absorbd dans le premier
Ccel n'est pns le cas sio¢

1) 1'aspiration a été trop rapide ;
2) le premicr absorbeur est saturd

7. !éyificntioﬁ

Préz)nblencnt nux mnelyses, contrdler

"le bon fouctionncment de l'apearcil g4

1'cxécution correcte de 1a technisuc on
traltint 2 g de envbonate do enleoiun
p.a. ("*uctil b) selon la deuxizue
opération.

o/




- R ] . .

Dt]luvcfénnexo

11 faut obtenir théoriquement 879,5
ng de dioxyde do carbone.

8. Fxpression du résultat

Le résultat est exprimé en pourcentago
de carbonate de calcium de l'engraia.

Cnlcui t

b4 CaCo, = B x 2,274 x 100
pe

P = poida du dioxyde do.carbone absorbd
oxprimé on g. .

e = poida de 1'échantillon exprimé en
8. : C

’
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44hode Dl-Ca-5 ¢ Détermination de

WAL

Véquivalent-bago

. Objot et vrincine

c8 dngrais pcuvent exercer une action
ur l'acidité du col, Cette action

5t fonction de tous les constituants

c 1'engrais tel qu'il est commercia-

iaé. : :

a méthode a pour but de¢ déterminer la
nleur de la réaction finale de l'en-
raio aprés son incorporation au

0.

lle consinte en trois déterminations:

) uno détermination de 1'équivalent
banc dos cendres par titration
acido; .

) une détermination de la tencur
en azote total;

) une .détermination du P,0. insolu-
ble dan3 le citrate d'dmgonium neu-:
tro (delon 1la méthode A.0.A.C.).

es’ résultats obtenus permcttcont

n1'¢s calcul d'obtenir le nombre
'équivalent-base pour 100 kg d'engrais
xprimé en "réaction acide", réaction
ncique"” ou "réaction neutre",

. Donnine d'anplication

n néthode es¢ d'apolication aux en-

rais dont, le calcium coluble dano

n acide minéral, .cxpriné en calcium,
a1 bien le calciun et/ou le nagnésium
ous forme neutralisante, exprimé en

arbonate de calcium, sont garantia.

. Prénaratios de 1'dchantillon

oir Chapitzre I, -

'
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4..AEnnreillarc

- cnpbulc en porcclninc de 100 4 150
ml;
- .bain de sable

- bain-marie

~ four équipé d'un régulnteur de tem-.
pérature

- oreuset de Gooch
- troumpe A vide
- pll -mdtre

- appdreillage normal de laboratoire

ggpctlfé
) Mélaenge indicateur : 0,1 g de vert

¢ bromocrésol - 0,02 g de méthyl-orange

prés trituration do ces dcux quaniitis,
Jouter lentement 2 ml de NoOH 0,1 n et
iluer ensuite & 100 ml avec deo 1 eau

t mélanber.

2) Solution de enrbonate de gcdiuﬁ—'

issoudre. 106 g de Na,_CO (ou 286g

a200 .10 H 0) et 50 g dé saccharosc dans
c 1'eau.

orter &4 1 litre et mélanger,

3) Neme solution qu'en (2), mais sans. |
nccharose. :

4) Solution d'hydroxyde de sodium: O, 5.1
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)_Solutinn_tampon A pll = 4,3 3

nl de solution 0,1-n de phtalate ~
{de do potassium (cau5ro4) + 4,7 o1
HaQll 0,1 n.

utiliacr 4 25° C,

Technioue analytique pour 1d déter-
minontion do 1'éqguivalent bne des
ccndrcs.

per &, 1 mg prés, 0,25 g do l'échun-.
1lon préparé.

Pour les enpgrais simples et composéa

ncer la prise d*ossal dans une cap-
le en porcelaine de 100 & 150 ml.
¢lever 4 la pipette 10 ml de solu-

on Na_CO. ~saccharose (réactif 2)
mélnnﬁc; soigneusement avec la

ige d'essai,

) Enfoncer la capsule dans 1e bain-de
ble jusqu'éa la hauteur du mélange.
aporer Jjusgu'd siccité complite,

our éviter les pertes par projec-~

on, placer au-dessus du mélange un

e de papier filtre sans cendres de
1le maniére que la base du cbae s'ap-
ie entitrement sur la paroi interne
la capsule; le sonmmet du cdne esat
1pé pour former une cheminée d'échap-
acnt de 3 mm de diamétre). :
acer ensuite la capsule dans un four
250° C et nugmenter la température
aducllement jusqu'’d 575-600° C.

isser la capsule dans le four 2

tte température pendant 1 heure.
tirer la capzsule et laioser refroi-
r. Ajouter 50 nl d'eau, couvrir d'un
rre de montre et ajouter prudenment
ml A'ie) n- (réactif 5) par le be:
rscur de la capsule.

o ©in de l'efferveacence, placer la
ssule couverte pzniant une heure gur
bajtn-marie bouillant. Vitrer ecn-

Lte selon une des mdéthodes suivanted

./o
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"a) Avnc-]c.mé)nqge indicnteur

Piltrer 1a solution our un disgue de
papior filtre ou un ffltre d'eniante

(traité su préalable par une colution. -

d'HCY n et lavé ensuite avec H20
Jusqu'd noutrnlité du filtrat).

La filtration se falt sous vide par-
ticl dans un crcusct de Gooch.

Laver le précipité avee de 1'e¢an
chaude, loquelle est recueillic ct
anjoutde au filtrat. T

Aprts refroidisscnent, l'cngemble £il-
trat clair et eaux de lavege cut porté
4 100 ml cnviron.

On njoute 0,4 n)l du mélange indica-~
teur (rénctif 1) ¢t on titro avee la
golution MaOll 0,% n (rénctif 1) jus-
qu'h coloration légirezent verte.

Utiliser Ja solution tampon & pll 4,3
(rénctif 7) afin de comparer 1a cou-
leur du virage. '

Paixe un oacui & blanc de la fagon
suivante 3 prélever A la pipette 10

nl du réactif 2 duno un erlepneyer

de 250 m},

Ajouter avce précaution 30 m) 4')iCl n-
“ (réactif ). PFatre bouillir doucenent
pendant quelques rinutes pour éliminer
le CO, . Laisoer refroidir. Titr:r
avec tne solutiion do NaOH 0,5 n (rduc-
tif 4). Lo nombre de :nl de 4a0H 0,5 n
utilisé pour cotte titration donne le
résultat de la titration a blanc,

b) A }'¢lectr.de de verre

lafasser refroidir sans filtrer la so-
lution jusqu'd la température exbiante.
Titrer 1a solution dana un becher de
150 ml avec la solution HNaOH 0,5 n
(réactif 4) juoqu'a pH £,3.

Cctte titration sc fait au noyen d'un
pil-pitre 4 fleevtrode de verre €n aci-
tnnt continuellenent la solutjnn,

Yuire un cazaf 4 blance coume o.erit

¢n a). o

oo

P e R
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Placer la prise d'essai dans une
capsule en porceclaine de 100 A 150
ml, prélever a la pipette 10 ml du
réactif 3, ajouter 0,25 g de noir de
charbon (réactif 6) et nélanger
prudennent. .

_ Continuer comme déerit sous A & par-
tir ; (*).'Paire un essat A blanc
comme décrit en A a).

7. Calcul

1) On soustrait algébriquenment le nom-
bre do ml de la titration des cendres
de l'engrais du nombre de ml de la
titration & blanc., On conserve le signe
algébrique du noabre obtenu. On multi- -
~ plie le résultat de cette soustrnc‘ion )
par 5,608.,°

2) La tencur en pourcent d'azote total
" trouvée (selon N-07 ou N-11) est nulti-
pliée par 1,00!, On donne au noobre
obtenu lo signe négatit (-).

3) La teneur en pourcent de P_O_. inso-
luble dans le citrate d'ammonlu

neutre (pH = 7) est multipliée par
0,790. On donne 4 ce nonbre le signe
négatir (-).

On fait la somnme algébrique des résul-
tats obtenus sous 1, 2 et 3 ce qui
donne le noabre X d'équivalent-base
par 100 kg d'engrais.

Si ce nombre est supérieur é +5, on
considére l'engrais coome ayant une
réaction basique. )
Si ce nombre est inféricur A -5 on
considére l'engrais comae ayant une. -
réaction acide.

Dans les cutres cas l'engrais est
considéré, selon la réglementation,
comme ayant une réaction neutre.
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0. Exprennion.du résulint

Le résultat ent exprinmé, selon le
can, comme suit s

a) lorsque le nombre obtenu (X) est
’ inféricur & -5;
s ¥gquivalent base 1 -x réaction
acide"

b) lorsque le nombre obtenu (x) est
supéricur & + 5 ;

" équivalent base : + x réaciion
banique”

¢) dans les wsutra cus

" gquivalent buse : + X ou selon le
cag -~ X-réaction neutre”.

/o
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APITAE V 3 DLTFBMIHATIO“ DU_SOUFRE
DU _SODIUM

thode BHLFS- s Déternination de
3nhydr1do sulfurique soluble dans l'eau -

Principe

ps0lution des sulfates dans 1'eau;
19 la oolution obtenue, les sulfates
1t précipités sous forme de sulfate
baryum.

Nomaine d'application

plicable aux produits repris au chapitre
le 1'annexe de la réglementation et

aT leaquelles une garantic de tencur
soufre soluble dans l'eau, provenant
l'anion sulfate, est admise.

.

Préoaration de 1'échantillon destiné
L 'annlyse.

x Chapitro I.

Anpa elllago

gitateur rotatif (culbuteur 35 a

0 tours par minutc;

ain-narie;

our & moufle;

reuset filtrant de porcelalnc, ouver-
ure des pores de 5 4 15 microns;
errerie bien nettoyée et apparcillage
ormal de laborzteire,

Rénctifa

Eau distillée ou démindralisée.

o/
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6. Technique vy tigne

A. Drépuration de Ja volnilen
1, Tour ftoun les caa ecxasecuntd 1o _cas
préva_au point A2,

Bang un ballon jound de :'no ml intlro
duire de préférence 24 d'déehnntil’ on
prépard, peséo AV ong prds et contencud
au maxircun 1 ¢ de SO,, Ajouter 100

ml dleau (réactif 1) et fuire banller
pendant 1 heure. Refroidir, poxng.'un
volume de 200 ©l ovee de 1'ean (rinc--
tif 1), mélinger ot filtrer.

-Introduire & la pipetie dans un btic
d'environ 750 ml, uno partie ulie
de filtrnt (25 nml de préfivence) cen=
tenant au naximua 130 mg de S0,

(s1 1a partie oliquote pipctéc renferin
plus de 2,5 =g d'azote nitrique, :jou-
ter 2% ml d'ocide enmlorhizdrigque 8 n
(réactif 4) ot évuporer a4 scc da
capoule au dbain-parie bouillant, ]
vaser & contenu de 1n capsuln avece de
l'enn chande dansg un bocher de 79D

ml et refroidir).

Ajouter 4 ml d'acide chlorhydrious 3 n
(réactif 3) et amener & eaviron 400

ml avee de 1'cau (réactif 1).

Lorsque 1a solution est colorée (ine
81 cette coloration ¢st faible) ajouter
1 g da se¢l sodioue 3Lt (réazitf 5)

pour ¢liminer 1'influence éventuclile
du fer, du ouirre et du cobuli., l.us
complexcs fuinds sunt généralonont
fortcement colordu.

2. }‘n nh'm'\"f* de

Tntroduire aans un
nl une quaaiité, pend
d'environ 0,5 i de L
paré., Ajouter uunc soii
unc;u‘rouo {rénctiv ) ¢n
450 @l a'cau (réuctiz V). 4
culbuteur pendunt 2 heurcs,
volunze dc 500 nl aves de l'en
tif 1), mélanger et fidurer.

duire A la pipatic 200 nl d-
(pour des iencurs plus
quantivé plus Slevie ot
400 lnl) Anns un bicher de 7
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Ajouter 4 ml d'acide ‘ehlorhydrique S'n
(rénctif 3) et emener A cnviron 400
ml avec de l'eau (réactiz 1),

B. Dosage

Porter 1a solution & ébullition. Ajou-
ter cn une foig 75 ml de solution de
chlorure de baryum (réactif 5) portée
4 ébullition. Agiter. llaintenir lo
liquide encore cnviron unc demi-heure
4 ébullition. (Pour favoriscr une
ébullition régulidre, nJouLcr quulques
morceaux de pnplcr—filtro) Placer

le bécher avee son contenu sur un
boin-marie boulllant et lailsser dé-
poscr pendant environ-une hecure et
denic. Filtrer & chaud sur un creuset
filtrant en porcelaine, prézlablement
géehd et tard, Javer le précipité

& l'cou chaude jusqu'd ce qu'il soit
pratiquemcent exempt de chlore.

Esouyer l'extéricur et le dessous du
creuset., Sécher pendant une demi-heure
4 140° C. Caloiner ensuite pendant une
hecure & 700°C dang un four & moufle
(voir remarque). Laisser refroidir
dans un exsaiccatcur et pesér 1e creu=
set avec son contenu, . '

7. Pxpression du résultat - .

¢ 50, = p x 34,3 x

5 axg

dont p = poids du précipité en
. * groumes;

¥V = volume total de soiution, ex-

Lex; primé en millilitres; -

a =-volume de la partie aliquote,
expriné.en nillilitres;

g = polds de la prise d'essei,
exprimé en graames,

8. Remnraue

54 1'¢chuntillon renferme des mntidres
organiques, lc précipité de sulfate

de baryua votl caleind 2 henveo A

800° ¢ au lieu d'une 'heurc a 700°C. 1

o/s
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‘Méthodo INI-Na-1 ¢ Détermination de
1'oxyde de sodium saluble duns l'enu

_1_. Princil__ .
Ley sols de sodium dc l'échantlllon '
& analyser sont mis cn solution dans’
1'cqu. Aprés ¢limination dventuelle
des matiéres organiquec, la tencur en
vodiun est déterminde pnr photomdtrie

. de Tlamme en présence de chlorure de
césiun et de nitrate d'oluvihiniuna, .
T'influence d'autres dléments est -
pratiquement éliminde par 1'additaon
de ces deux substiancces,

. 2. Domaine d'nunliention
A toutcs des marchundices, reprises au
chapitre I de l'unnexe de la régle-

" méntation, pour lesquelles la garantie
en oxyde de sodium solublc duns l'cau
est ndmlae.

3. Prépnration de 1'échantillon destind
A_1l'mnalyse.

Voir Chapitre X,

4. Apparcillaze

Thotowtlre de flamme pormettcnt des
mesurces 4 une longueur d'onde de

529 nnm.

Agitateur rotatif (culbuteur), 35 &
40 tours par ninute.

Vorrerie bdbicrn nettoyde ct upparei]lnbc
normal de laboratoire. ' .

5. Réuctifs

(T #au diotillée ou déminéralisdo,

(2) Fau de brome : solution saturce

(4) ¢Worure de eds 5un v.a.

o/
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250 g de nitrate d alumlnium, portcr

au volume de 1.000 ml evee de l'cnu et
homogdénéiser. Conserver ceite solution
dann un flacon en natilre plastique.
Cette solution peut &tre obtenuc dans |
le commerce pour des dosages par photo-
wétric de tloaunmc.

(8) Solution f4talen de sodiua :dissoudre
dans ivcaa 27512 g de chiorure de so-
diunm en ajeutant 5 ml d'acide chlorvhy-
drique (rénctif 3), porter au volunme

de 1.000 wl avec do l'cau et homo-
génédloer,

Conserver cectte nolution dans un flacon
en matiére plestique. 1 ml de cetle so-
lution renferme 1,00 g de Na, corrcs-
pondant & 1,%48 ng de ano.

6. Technique analytique
A. Extraction

Introduire dans un ballon jaugé dc 500
ml unc quantité d'environ 5 g d'échun-~ ’
tillon destiné & 1l'analyse pesée i 1

mg prés. Ajouter environ 400 ml d'eau
(réactir 1), Placer le ballon dens
1'agitateur rotatif {culbuteur) et
agiter pendant 2 heures. Porter au vo-
Jume de 500 ml avec d¢ 1l'eau (réactif.
1) et homogénéiser.

B. chn_.ation de la solution pour le

Piltrer 1a soiution, lntroduire & 1la
pipctte 50 ml le filtrat dans un ballon
Jaugé de S0C wl, ajouter 30 ml d'acide
chlorhydrique (réactif 3), porter au
volume de 500 ml evec de l'eau (réac-
tif 1) et homogéndiser,

2. En_presence de matiire orsaniques
heure., Introduire & la pipette 50 ul

de liquide surnajcant dans un hdécher

de 300 ml. Ajouter 30 1)l d'acide chlor-
hydrique {rvénctif 3) et 10 ml d'cau

de brome (réactif 2) ot agiter. Faire
boutllir pour éliminer le brome en une
demi-heure.

.
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efroidir et transvaser quntitative-
ent la solution” dons un ballon jaugd
o 00 m)l avee de l'cau (réactif 1),
arier au volume de 500 wl avece de
'ecan, homoséncéiser et filtrer.

. Dosage pzourumtnt dit

ntroduire & la pipetie dtms un bnllon
augd de 190 n) une quantité aliquote de
olution limpide, oblenue,celon Bl ct B2
Yoeontenant an aozdwman bomg do Na (co?w
sponcmt &.01,35 g de Ha?O) (1orsquc
es teneurs en oxyde de sodiun siont
upéricurcs A 20 %, effcetuer au préa-
able unc dilution appropride). Ajouter
0 ul de soluiion tampon réactlf 7),
orter aw volume avec de 1l'cau (rénc—
if 1) ¢t homogdndiner, Sffcciuer la |
csure photondtrique & une longueur
‘ondo de 589 ni. Canlculer le résultal
1'aide du graphique d'étalonnage.

. Ftablisnement du praphicue Aa'détalon-
NLCe '
ntrodulre & la pipelte 10 md). de la colu-~
fon dtulon (réactif 8) dans un ballon
augsd de 250 ml, porter au volume avee

¢ 1'cau (réuctif 1) et homogéndiser.

¢ cette colution introduire & la pipet-
¢ duans des fioles jaugdes de 100 ml,
-5-10-14-20 et 2% ml, correspondant a
espeetivement 0-0,2-0,4-0,6-0,8 et 1,0°
¢ dc sodium. Ajouter dans chague fiolec .
0,0 nl de solution tumpon (rductif 7),
orter en voluue avee de l'eau (rémesif’
) et homogsdnéiser. Le tracé du gruphi-
uc d'itclonnage doit &tre lindaire jus—
u'a la concentration de 1,0 mg de Na

ar 100 1l de solution.

. Reaaroue

i en appliquant la techniquo B2, on
'obticnt pas un filtrat limpide, pro-
éder cowme suit : évaporer & sec dans
ne capsule, 50 ml de.liquide surnageant.
préu detssiccntion pendant une heure a
40° C, couvrir la cupsule d'un couver-
le ¢t celeiner pendant 3 heures & la
eapiérature de 550° C,
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Aprés refroidisgsenent, ajouter 30 md
d'acide chlorhydrique (réactifr 3)
(utilinés pour rincer le couvercle

dans la capsule. :
Placer la capsule avec son contenu et
sans le couvercle, pendant 2 hcures sur
un bain-marie bouillant,

Transvager ensuite le contenu de la cap-
sule aveo de 1'ecau (réactif 1) dans un
ballon jaugé de 500 nml; aprés refroi-
dissement, porter au volune avec de
l1'cau (rénctif 1), howogéndiser et
filtrer. Poursuivre l'analyJe comne
décrit aous C.

o/
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&ihode Nil.Ta-2 ¢ Déterminaiion de
toxyide de rodium soluble dana 1'enu
anc e nitrate de nodiun

- Irincine’

ne pertie aliquote, contenant an maxi-
unm 20 mg de Nn?O, d'une solution
queuse cat évaporde jusqu'a un volume
tenviron 2 ml ¢t le sodium ect précipité
ous forme de l'acétate triple de so-
ium, de maznésiuvm et d'uranyle (Humg

) (cu coo) -8I1,0.

. Domaine d'applicntiion
pplicable au nitsrate dec sodium ct au
itrate de sodium du Chili.

. Prépavation de 1'échantillon dentind

)

oir Chapitre I.

. _Apparcillage

zitatour rotatif (culbuteur), 35 4" 40
purg par wminute ;

adn-mavic;

recuset filtrant, ouverturcs des pores
¢ 9 & 15 microns,

. _Réactifs

7} Réactif & l'vruanyle : introduire

ans un btallon 4e 100607 M) successivenment
2,0 g d'acétate d'uranyle,- 100,0 ¢
tacétate de magnéciwnm, 20,0 ml d'acide
cétique glacial, 500 wl d'éthancl 96°

t 300 m) d'cou. Choifier sur un bain-
aric bouillant en agitont de tenps & -
utre jusgu'd dissolution conpléte des
cls. Refroidir, porter au volume de

000 ml avec de 1'eau ct mélanger.
aintenir quclques jours 4 1l'obscurité;
iltrer. Conscrver le filtrat & 1l'ubri

¢ la dumiére. Avant l'utilisation vé-
ifier si la solution est cncore ;impldc'
1Itrer i ndccasaire.
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6. Techninue analytique

Introduire dana un ballon jaugé de
500 1l une qumntité, pesée & 1 mg pres,
d'envipon 2,5 g d'échantillon deotiné
4 l'nnalyse; njouter environ 450 ml
d'eau {(réactif 1) et apiter pendant
une demi-heure au culbuteur. Porter
an volume de 500 nl avec de l'eau
(réactir 1), mélanger et filtrer, In-
troduire & la pipette 10 ml de filtrat
duns un bécher de 100 a1, Bvaporer
au bain-wmarie bouillant Jusqu'd obten-
tion d'un volume de meximua 2,5 ml,
Refroidir., Ajouter 50 ml de réactif
4 Yturanyle (réuctif 3). Maintenir ‘
pendant au moins 8 hcures 4 1'abri
de 1la lJumitre. Piltrer sur un crcuset.
oéché & 105° C et tard. Laver le
précipité dang le crouset avec de
1'éthanocl & 96° (1dactif 3) jusqu'h
ce qu'il solt pratiquement exenpt
d'acide (5 fois 5 ol suffiscnt), Essuyer
ll'extéricur et le dessous du creuset.
Le sécher avee son contenu pendant

- 30 minuten & une température de 100°
& 103° €, Taisser refroidir dans un
exsiccateur et peser.

T. Caleud

Calculer le pourcentage en lla
la fomule 3

20 par

Na0 % = p x 0,02022 x 5
8

o
p = poids du érécipité en mg;

8 = poids de la prise d'essai en g.
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CHAPI''RE VI : DETRRMINATIONS DIVERSES

1ére série de méthodes & Bill=-Div-1
A Bie=Div-l

MAthode BHT-Div-1 : Détermination des
maticéres oxbxnlques

te Prineigpe
In mitidre destinéde & l'analyne ov%
traitée aveo nne solution d'ncide.
triochlorucctiques Aprdo centrifu-
ration ot ¢élimination du liquide,
le résidu ont séché et peod.

To réoidu peo ent onsuite caleind -
ot lep cendruo oont peaden.

Ia tcneur en matitres organiquos
eat oalculde & partir de la disté-
renee entro ces doux posées.

2, Donnino d'apnlication

Ia métlbode cot applicalle aux pnre=
ohardives figurant & l'nrnexe do
la réplercsntotion pour lesquelles
une tencur en matldres orbuniqucu
eotl prévue.

3o Préraration de 1'dchantilion dapting
& lanadvia

Voir Chapitxe Ie

4. Appureidlope
Appareillage normal de laboratoire
comprenant notamment g

‘a) dtuve dlectrique A températuro
réglable

b) four ¢lectrique & températuro
réglable §

. o) pnpiexr filtre plisné, dlanitre’
+ 18,5 ¢,y excempl de cendres on

creuset filtrant, diawitre dus porec

do 40 & 90 pm (porosité °)

d) centrifuge approprido pour une
vitecue de rotation d'an noilns
4,000 tourn par epliute ot pouvant
contenlr des tubey de centriiu-
gation qut peracttient dc owntrd-
fuger 50 nl.



Se

6e

- bouillant. Séoher la capsule aveo

Rénctifs

(1) Exg diegillée ou déuindralinda.

(2) Solution d'acide trichloracdétique
2078y dann LYesu, T -

(3) Actde trionlorucétique (anhydre) -
Rais

Techninuo annlytique -

avec tréu peu d'eau).
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Introduire dans un tube de centrifu-
gation une prige d'essail d'environ
1,5 g peade A 1 mg pria, (voir égole-
meut la rerarque) de matidre desiinde
A 1'analyse et 50 ml de soludion
d'acide trichloracétiquo & 20 %
(rénctif 2). Laipser roposer une
deni-heure en agitant prudemuont
toutes len 10 cinutes A la baguctte
(rincer ultéricurement la baguetto

Centrifuzer & une vitagse d'au moins
4,000 tours par minute durant 15
minutes jusqu'd ce que lb liquido
surnageant soit devenu pratiquement |
liovpide. _ o

Déounter 1o liquide surnageant
Jusgulaux dernidres gouttes &-travers
un filtre, Tranaférer le résidu du
tube A centrifugation avec do 1lleau -
(réuctit 1) dans uuc capsulo en
platine, en pcrcelaine ou en quartse.
Ddo que le liquide surnageant a passéd
ecomplitoment le filtro, tranoféror

le résidu du filtre avec do l'eaun
(réactif 1) duns 1la capnulo.

Evaporer & sce dans un bain-marie

son contenu dand une étuve peadant

3 heures & 140° C 3 lalsser relroldix
deng un oxsiccateur et peser rupido-
mcnte Culeincr lentoment eb voipgncusnee
ment osur un brdleur 4 gnz et achever
1n caleiration en plagunt la capsule
pondunt 2 heures dans un four A
pouffle & $50° C, lLainser rofroidir
dans un exniccateur ot peaer & nouvoau

La dirréronce unire log doux pendoes
constitue lu matiére organique,

o/o
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“Te Caloul

Calculer le pourcontage en catilres
organiquen par la forrule s

o

100 « X2
p= A

ol
g =™ poida de la prise d'eussul en
gruhuoed

r = poids du résidu + capuale en
plutine apris 1o séchupe & 140° C,
en gruLneu .

m = poids des cendres + capeule en
platine aprés 1la coleinution &
550° C, en greiztca.

LoxruguTune prédenniccation & &té

- effeotude, coupldéter la Yorrule de
la fogon pulvante pour obicnir la
tenour en w:tibres organiqucn gur la
onildére originnle

p = 100 x

re-n 100 = a
- X 50

4 = porte de poids par 100 g de
ratitre lors do la prédesulcca-
tion,

Romorque 4

Loxsquo 1lt'échantillen deotiné &
1tunalyese oot constitué par des pro-
duits liguides, sirupcux ou patecux,
une prise d'essal do maxiiun 25 g,
puside & 1 mg pron (correspondent i
ponnllle & 1 & 2 g de matitre slche)
oeut introduite dans un tube 4 centri-
fuger. Ajouter ensuite 10 ;3 d'acide
triohloracétique anhydro (rinctif 3)
et onnuite do 1'cav (rductif 1)
Jusqu'd obtention d'un volunze total
de 50 ml.

Pourauivre comns dicrit 4 la techni-
que onslytigue (6)e
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dthode BNI~-Div-2 4 Détermination de

'humidite

. Principe
elon la naturc de la marchandise,

écher, soit sous pression atmosphéri-
ue, soit sous vide partiel, une guan-
ité précise dec l'échantillon, pen-
ant un temps et & une température
éterniné¢s. La diminution de poids

st considérée comme humidité, Ap-
orter, 81 nécessaire, une correction
n cas de dégagenent d'ammoniac,

. Domaine d'application
ux marchandises figurant & 1l'an-
exe de la réglementation,

. Préparation dé l'échantillon
estiné & l'analyse

elon la nature de la marchandise, -
réparer 1'échantillon destiné &
'analyse suivant une des méthodes
écrites ci-aprés -3 )

) Méthode générale

asser 1'échantillon au tamis A ou-
eriturce de ) mm; broyer le refus
usqu'a passage complet. En présence
e sels de potassium et/ou de magné-
fum, 1'échantillon doit &tre réduit
n une poudre beaucoup plus -fine,
raversant, 8i possible le taxzis de
+9 mm. Aprés ceo opérations, nc¢lan-
er soigncusement 1l'échantillon et
onserver en flacon sec et hermétique,
]l importe d'effuctuer ces opérations
vec la diligence voulue afin d'évi- -
er toute déperdition ou toute ab-
orption de ma=i ires.

) Cas particuliers

.

) Pour les produits liquides, sirupeux
et pdteux: homogénéiser soigneuse~
ment 1'échantillon & l'aide d'une
baguetie ou par agitation.

) Pour les produita humides suscepti-
bles de perdre de 1'hunidité lors
de la préparation de l'écnaniiilon
destiné 4 l'analyse, effectuer une
prédessiccation de la fegon sui-

- vante 3 dtaler en couche zince

~ dans une capsule tardc de verre,

_.de porcelaine ou de métal, a Zond

- plat, une quantité exactezent pecée

o
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d'environ 100 g ou un multiple de
cette quantité, de 1'échantillon
bien mélangd et sécher duns une
dtuve ‘véglée A 70° C Jusgutd ¢li-
mination de la majeurs partie de
1'humidité, Retirer la capsule de .
1'dtuve et laisser rcfroidir A
1'air pendont environ deux heures.
Yeser. Solt X dla perte de poids
par 100 g de 1'déchantillon. Priépa-
rer le-résidu séehé selon la mé-
thode générale décrite sous a).

3) Pour les prodults humides, suscepti-
blen de perdre de 1'hwutdité et en
niémo temps de se curbonatler lors
de la préparation de 1'échantillon
destiné & L'unalyse, effectuer la
prédessication de la fagon suivante 1
étaler en couche mince ding une
capsute tarde de verre, de porce-
laine ou de métal, une quantité
exactencnt peasde d'environ 100 g
‘de 1'échantillon bien mélongé, ou
un multiple de ‘cotte gquantitdé. Yla-
cer la capsule dans un exslccaicur
en prisvcnce d'hydroxyde de podium
cn puillettes comme substiance des-
siccante juugu'd élimination de la
mjeure partie de Y'humidité, Re-
tirer la capsule de l'exsiccateur
ct peser, Soit X la perte de poids
par 100 g de substance. Préparer le
résidu séché selon la méthode pgé-
nérule déerite sous a). .

4) lies produits hygroscopigues tels
que le nitrate de sodium ne sont
pas noulus, mais solgneusement né-
lungés.

A._Avparcilioge

~ Broyeurs de laboratoire.

- Btuve électrique réglable, pourvue
de ventilation.

-~ Bain-naric

- Etuve & vide régluble

- I''se~filtres de diamitre approprié
& couvercles adnptéu.

- De
dérhydntinty appropride (pece geld
de slilice Wleu),

- Bazueticy de verre d'une longueur
pufrisaite pour Cire placéen en
oLYligue dang e phue-rilire Cemmd.

— . e

cateur conteonint uno substancel):

;

v -
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. Substnance auxiliaires

1) Sable traitd A 1'ancide chlorbydrique

2) Anhydride phosphorique ou une autre

B chhniqucﬂ>nnn1vtigpes

elon la nature dy la marchandise,
écher la prise d'essai suivant une
es méthodes déerites ci-aprés 3

) Méthode pénérale

cser, & 1 mg priés, S5 g de l'échantil-
on prépard dans un pése-filtre taré.
lacer le pise-filire ouvert, & cdté

¢ son couvercle, dans 1l‘'étuve électri- .
ue réglée & 97°-103° C. Aprés 4

eures de séchage, placer le pdse~-fil- -
re ferimé dans un exsiccateur, laisser
efroidir et pesecr,

) Cas particuliers
) Pour les produits humides

d'cnviron 25 g de l'échantillon
préparé dans un pése-filtre tard, de
dimension addgquate; évaporer 4 sec
au bain-marie et poursuivre comne
indiqué dans la mdéthode générale

. (6.8.-deuxitme alinda).

) Pour dea produits & consistance pl-

eus¢ ou sirupcuse

Introduire raviron 5 g de sable calw
<iné dons un pése-filtre de diamé-
tre suffisant, Pescr le pise-filtre
avee le sable et une baguette placée
obliquenent dans le pése-riltre fer-
né, Soit A ce potds,

Peser, & 1 mg prés, environ 5g de
1'échantillon prépard et mélanger
avec le sable, & l'aide de la baguet-
te. Poursuivre cormme indiqué dans la
méthode génédrale (6.a.-deuxiénme alinéa)

oL
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5) Tour le nitrntc de pot
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3) Pour le nhn,phwtc bicaleni

y A l ny pro:
l'cchnntillon prépard dans un
filire tard d'un dianttre é'envi-
ron 7 en. Plucer le pise~filtre
ouvert dana une ¢tuve & vide,
a 50° €, & ¢OLe¢ d'un auire réci
ent plat, contlenant une guuntité
d'anhydride phosphorique ou une autre
substance desticeonte unppropridée
(nubntancc wuxiliaire 2) suftricrate
pour fixer l'lmnidild d- }
duire la pression &L 20
re naximuwn, Placer, cpris deux hru-
reg de séehage, le phac-filire fer-
né dons un exsicceteur, laisse: re-
froidir et peocr.

mlée

Pour cette pnrchandise, peser on-
.viron. % g & Y mg pris et sécher pen-
dunt 4 hcurcs & 230° C.

Par ce procédd lfeou de cristal-
lisation reste incluc dans le ré-=
uultut. e

Dc ceo mnrchnndiﬁcs, peser environ
S ¢ & 1 ng prés et sécher pendunt
2 houres & 140° €, Par ce procé-
dé lu kicsérite et le sulfate: de
magnésiun renferment encore 1 no-
lé¢cule d'cun de cristullisation
aprio séchoge.

6) Pour le n““"te d'nnnonlﬂﬁuc.

De ces murchandises, peser environ
5 g, & 1 wg pres, et sécher pendant
4 heures 4 80° C nous vide de 10
cem de mercure saximun en présence
d'oxyde de cricium.

tanecel

72 Pour 1 sub:

nznoni que ), epporter une
cn déduisant lu perte en
ondacnl, culeuld eorve N
pertie de poids, confl
Soriale

e |

e c—
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pall -.{?-b(100-ﬂ)
- 100

% d'humidité i

% perte dc poids su séchage

a = 9 d'azote cmmoniacal présent
dans le produit original, cal-
‘culé comme NI, (N x 1,216)

b = % d'azote amsdniacal présent
dans de résidu de séchage. et

calculé comnme uu3

o
u

7. _Renargue

Pour lcs produito cristallisés, la
beneur en hulidité peut conprendre
ine partie de 1l'eeu de cristallisa-
tion. kn général, ceci pcut;étre con-
trdlé en appliquant la méthode sur

i produit pro unalysi,

'
.
T -
H

3. Exvression du résultat
1) Sunu prédeasiccation

p =100 (A - B)
g

y a § d'hunidité;

A\ = poids du pése-filtre et deo’ son-
contenu avant .le déchage; ’

3 = poida du pise-filtre et de son
contenu apris le Séchage;

3 = quantité prélevée de 1'échantillon,

- exprimée en gramnes.,

)_Avoc_prédessiccation
' 2.x + p (100 ~ x)
! - T"00

" & & d'humidité (humidité tota-
le de 1'échantillon);
¢ = % perté de poids lora de la
. prédessiccation ;
) & % d'humidité du produit pré-
déassécehd,
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thade BMT.-Div-3 : Ddétermirotion de
fineste pour len typen de produits
ir lesguels aucune métnode Celeis
y 4t¢ prévue ou du culibraje

ijnclpn
siner it 1'aide du {des) tumis pres

it (a) une prine d'cesal de laz
titren jusqu'd ce qu'il ne passe
ntiquement plus rien.

Momndne d'npnlieatien

plicebla 4 toutes leu rparchandises figu-
nt & l'anncto de la réglementation ct

ur leesquolles la détcrminuticn de la
penae ou du calibrnge eotl prévue, & 1'ex
usion des marchandiceon cusquellas les
thodes C.E.Es 7.1 ot 7.2 sont applicn'p_le:I
Prédparantion de ) 'dehnantillon Ascving
la diteyiaation de 1 fincsoe ou du
Libyar '

o e

cehantillon entier (tu noins 500 )
t mélangd intimenent. Seloa 1o -
ode des querticers ou & 1'uide dlun
viseur pdecanique (voir chapitre I
2.) on préléve la quantitis

ceasnire gul ¢st conservie dans un
cipient sec et hermétique.

Apperefllare

Lpparell & taniser & vibrutions cu
a secousces.,

Tamis circulaires d'un dianétre d'en-
viron 20 ¢m, & bord de 5 cu ct &
ouvertures telles qu'elles cont
imposées dans la rdéglementation -
{mailles carrdes de x mn de edts
¢ntre 1lcs fils lorcque x est inlé-
ricur 4 1 wnm, ou trous circulaires

de x mm de dicmétrce lorsque x ccoi
égal ou supérizur a 1 na).

Technique

wcer les tamis et le fond sur l'appo-
i1 4 tamiser, les tamis a plus grandes-
vertiures étant plaeds au densus.

acer une partie reprézentative d'en—
~on 50 g {entre 45 et 55 ) de.l'dchan
Lion, oblenu dons Ja mesure du poc-
ble par la méthode des qunrticrs

o noyen d'un diviceur néerninue

r le tunis supérieny (voiv reLarGue |

., Twniser pour la détlerminaticn de
finecse pendand 10 minuies et pour
déteminetion du cudibrage dei -
ds-pranuldés pendant 1 ninute ot -
srter 1a fraction recucillie S0 e

1178
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Romettre 1l'appareil en marche pendant
unc minute. Si pendant ce temps 1l
passc plus de 250 mg au tawmis,. répéter
1'opération (chaque fois une minute).
Peger séparément les refus sur les
tanis,

Le tamisage ne doit pas 8tre prolongé
plus longtempa que prévu afin a'évlter
que des particules ne s'amenuisent par
frottement sur les tanis.

Loruque le tamis inféricur possdde des
mailles de dimension inféricure 4 0,2 um,
le dessous du tamis doit dtre brossé
aprés. le tomisage de 10 minutes.

6, Exvression du résultat

a) ¢ de finesse au tamis & ouvertures
les plus grandes =
(p - P1) x 100
’ p
b) % de finesse au tamis & ouvertures plu
petites = . '
(P-P-Pz)x 100
P

o) Pourcentage de granulds de
dimension entre a et b mm = .

P2 x 100
p
dont P = poids de la prise d'essai

1

P.= poids de recfus au tamis
4 ouvertures les plus
grandes

P,= poids Ju refus au tamis A
- ouvertiures plus petites.

Remarques

1. Pour 1'utilisation -de tamis & ouver-
tures supéricures a 10 mm, le dia-
métre du tomis doit 8tre de 35 cm
et son bord de 5 cm. Ie temisage
doit alors &tre offectué & la maln
pendant 30 secondes, Tenir ensuite
le tamis avec la substance en pousi-
tion inclinde et auncner la substance
sur le bord inférieur en donnant de
petites tecousses N la main,

o/
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Ramener ensuite la substance Jde la
e mimo fagon du bord opposé de sorte
gue e refus passe par le centre.

2, Yorsgue 1'échantillon renferme des
parties grosni-rcy telles qu'il -
n'‘cct pas possible d'en sdparer
une partie représentative d'en-
viron 50 g, tamiser 1'échantillon
entier & la main 4 travers un ta~

" mis A ouvertures d'un diaméire,
par excuple de % mm. Les parti-
cules grosuidres sont séparéen et
pesdes et leo résultats de l'ana-
lyse uliéricure sont multiplids
per le facteur p - q

p

dont p = poids de 1'échantillon
entier :

q = poids do la fraction A
particules grossitres.

PR
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1éthodo DNT-Div-4 3 Détermination
du dioxyde de carbone

1. Principe

Te volume de gaz carbonique, 1libéré

par 1a réaction de l'acide chlorhy-
drique sur les carbonales préaents

dans la marchandise, est comparé au
volume de gaz carbonique obhtenu,

dans les némes conditions, en par-

tant d'une quantité connue de carbonate
de calciun p.a.

2. Domaine d'application

A toutes les marchandises contenant
des carbonates de calcium et/ou de
magnésium,

3. Priparation de 1'échantillon destind
4 _1l'oannlvse,

Dlapris la nature de la morchandise,pri-
parer l'échantillon destiné A 1'analyse
gelon une deg méthodes décrites ci-aprbdas

a) Néthode générale

Passer 1'échantillon au tamis & ouver- '
tures de 1 mnj broyer le refus jucqu'd
passage complet. En présence de sols ’
de potassium et/ou de magnesium, 1'é-
chantillon doit &tre réduit en une
poudre beaucoup plus fine, passant si
possible au tamis de 0,5 mm. Aprés

cea opérations, mélanﬂer soigneuscment
1'échantillon et le conserver dans un
flacon sec et hermétique. Il importe
d'effectuer ces opérations avec la
diligence voulue afin d'éviter toute
déperdition ou toute obsorption de
mqtiérea.

b) Cas nﬁrttcﬁlters

(1) Pour les produits llouidcs, siru-
peux et piteux: homogénéiser soigneuse-
ment 1'échantillon & 1l'aide d'une
baguette ou par agitation.

(2) Pour les produits humides, sucepti-
bles de perdre de 1'humilité lors de

la préparation de )'échantillon destiné

& )'unalyse cffectuer une pridesaieecn~
tion de la fugon suivante :

.

.
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étaler en ung couche mince duns une .
capsule tarée a fond plat de verre, de
porcelaine ou de ndélal, une quantité
exactement peuce d'environ 100 g ou

un pultiple de cette quantité, de
1'échnntillon bien miluugé et nécher
duns unc étuve réplde 4 70° C Jusqu'd
¢limination de la najeurce paritie de
Y'hunldité, letirer la cepsule de
1'étuve el laiuser refroidir &:1'air
pentant environ deux heures. Pescor.
Préparer le réeidu séché velon la )
méthode géndrale décrite nous &), -
(3)Pour les produits hunides sucepti-
bles de perdre de 1'buniditdé et en
nénc temps de ve cerbonuter lors do

la priéparation de 1'échantillen dosti-
né & 1'onalyse, effectuer la prédes-
siccation de la fugon vuivunte 3
étnler c¢n une cougche mince dins wne
capsule tarde de verre, de procelaine
ou de métul wne quaniité exnctement
pesée d'environ 100 g de  1'échantile-
lon bicen mélangé, ou un mul tiple de
cette quuntité et placer lu cansule
dans un exciccateur cn préscence
d'hydroxyde dc¢ sodium en pﬁi]lcit\ﬁ
coane substance dessicecunte Jusgu'é
élininuiion de la majeure partic de
1'hunidité,

Hetirer la caprule de llexsiccateur
et peser, Prépurer le riésidu séché
selon la méthode pénérule dccritc

soun a).

(4) Jen produsta hygroscopiques ne
sont pag moulus. -

4. _Avparcillape
Appereil sclon Scheibler-Dietrich

(voir figure) ou un appareil dquivalent,

5. Réactifs

Bau distillde ou dcninura]iulc,

excmple de diozyde de carbones

Acide ehloriydrique 4 = 1,10

Carborate de cu)ciun DL,
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(4) Acido culfuquuc environ 0,1 n

coloré au rouge de mLthylo
(réuctir 5);

{5) Solution _de_rouge de méthyle H

dissoudre 0,1 g de rouge de méthyle
dans 50 ml d"thanol 95 & et com-
pléter & 100 ml avec de 1'ecau.

6. Technigue analytioue pour l'appuroil
nelon Scheibler-Diclrich,

Peser une quantité de 1'échantillon
en rapport avec la tencur en dioxyde . .
de carbone 1

0,5 g pour des marchandises contenant
plus de 22 & de 0023

1g pour des marchandises contenant de
54 22 de co,;

2, 5 g pour des murchandiaea contenant-
moins de 5 $ de 002.

Placer la prise d'esaui dans le flacon
& réaction (4) et y introduire prudem-
nent l'éprouvette (6), contenant 10ml
d'acide chlorhydrique (réactir 2).°
Tournor le robinet a trois voies (5)
dang le gens tube gradué (1) - air o
libre. Etablir le niveau du liquide
(réactif 4) & la graduation zéro en
soulevant ou abaissant le tube mobile
(2). Tourner lc robinet & trois voies
dans le seas tube (3) -air libre et
raccorder le flacon & réaction (4) &
l'apparcil. Tourner, & présent, le
robinet & trois voics dans le sens
flacon & réaction-tube gradué et véri-
fier 64 le nivezu du liquide se

trouve encore a la graduation zéro,
Laisser couler ensuite prudemment
1'acide chlorhydrique (réactif 2) sur’
la substance en inclinant le flacon

& réaction. Pendant le dégagement du
dioxyde de carbone, naintenir constam-
ment, A 1'gide du tube modile (2),

les niveaux du liquide dans les tubes
(1) et (2) 4 1a méme hauteur, Agiter
lc flacon A& rcéuction jusqu'a digarcment
complet du dioxyde de carbone. Tors-
que le volume du gaz s'est stabilisé,
‘attendre cinq nminutes et effectuer la
leeture du voluwwse apréo avoir uncnéd
préalablement le niveau du ligquide

des tubes (1) et (2) exactement A la
néme hauteur.

s

e
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ffectuer dans les mimea conditions

tomp( cature (.t pros.uxon) un ‘essai
e yerférence avee 0,% g de carbonate
le colcivm pon. (réuctir 3). t

fnm:n‘qu 503

1) Lo*"qun le douage cat effectud dur'
2,5 ¢ de matiére, la prise d'essal
sera nélangée préalablement vvee
15 ml d'cau distillée (xdactif 1)
duna. le flacon i réaction, Les
15 wml d'enu sceront nlors égnle-
ment ajoutés pour le dosage uvee
lc carbonaio do calciwn p.oa,

) Jorgqu'on utilise un appareil avee
un tube. gradué de volume diffdérent, -
i1 y o licu d'adapter les prisen ' @
d'cssad de l'échantillon et du 0
curbonate de caleiun p.a. ¢t par K
conuéquent égalenent les calculs.

g

. sziop _du riécul

) Tencur en €0, d¢ 1a prise d'cosoal a 3
(3} . . i

€= 2,274 x P x P

V = volume de dloxyde de carboﬁc, ;
exprimé en millilitres, dépagé ;
par P grammes de prisc d'ecsalg

T = volume de dioxyde de carbone, H
expriné on millilditres, dégagd 4
de 0,5 i de carbounute de¢ cal-
cium p.n. dang les plmes
conditiong;

. ' r
P iz poids de la prise d'ecosai,
exprimé en grammes,

Tencur en CO de la matidre initiecle %
= Coad
’ . |

Tiorsou'une prédessication a été effees
tide, culenter la teneur en dioxyde
de corbone présente dunn la maviéce
Lello quollo coyma suit 3




I A VAN S A DU

M (73) 10 . s

’ Bijlare/Annexe

¢ x (100 - V1)

100
V} v ﬁourcontnao de 1a perte de

- poids lors de lu prédeusica-
tion, .

2

3) Teneur en CO, de la matidre

sécho = 02

- a) lorsque 1le dosage est effectud

sur’'la matiire telle quelle H

€, = _C_x 100
100 -V,

V2 B poﬁrccntage d'humidité de
lféchantillon. :

b) en cas de présessication s

C,= C x 100

2
100 -
4 0 -V,

V3 = pourcentage d'humidité
résiduelle de la matidre
prédésséchée.
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APPARETLLAGE SEYTON SCHREIBLER-DIETRICH
_ POUX LA DETERNINATION DU o,

; TOISTEL INAAR SCHEIBLER-DIETIICH YOOR

; BEPAUNG VAN CO 5

ARNIIT LI R

420

~@uT¢30 dimersion ¢xtériecure

lr-;>6 = buisjoe in ontreck-
baar aateriaal van

SCHAAL: A © 4 1% ml inhoud
{Maten in mm) 6 = Tube en matitre Iin-

) : . cansuble d'un contenu
Echelle 1/8 de +12 wml

(Mcsures en mn)
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aal, tourbe au noins 25 g de matidre dans

o

diamdire do 50-100 ma.

" plus.

. Calcul

Biilace/Annexe ' | .

28me gérie de méthodes : Aralvse de la terre
de tourbicres, litisre de tourue et
tourbe horticole. :

Hithode BIL-Div-5-a : Déterminatkon de
1'humidité dans la terre de tourbisdres, la
litiére de tourbe et la tourbe horticole

Les méthoden A, détermination en une
phase ov B, en Zcux phases, pcuvent 8treo
utilisdes au choixs

1, Détermination en une phage -

Principe !

'''''' i

Lo pcrte de poids obtenue par séchage de
la watitre & 100° C + 3° est considérée
comne hunidité,

.

Fehantillon destiné A l'analyde

Une quantité d'au moins 300 nl de
1'échantillon, émietté si nécessaire,
eot bicn .mélangée et conservée dans un
enballage hermétique.

Appareillage

BEtuve & réglage de température autonati-
que avee un dipositif de.mesure de ten-
pérature et pourvue d'une bonne circu-
lation d'air et d'une évacuation aisée
de la vapcur.

Capsules en "mitériau inoxydable d'un

fgchniquc mlnlytiqu6

Pcaoer, pour la 1litidre dc tourbe, envi-
ron 10 g et pour les autres espices de

unie capsule tarée.

La plncer dans une étuve réglée & 100°C
4+ 5° pendant 15h au moins et 24 h au

Peser aprés refroidiscement dans un
dessicateur, Effectuer toutes les
pesées avee une précision de 0,02 g.

La teneur en humidité V., expricde en
pourcentage ¢at calculée ccanme sult

V, = a-=h . 100"
a

7./.
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ou a = nombre dc grammes de la prige
dlessani; .

-3
i

nombre de grammes de la prige
aprés dessicceation,

Remanrque

Le réuuliat doit 8tre arrondi a 0,1
pourcent.’

2, Détermination en deux uhnsea';

Prin:lyg : .
L'échunlillon eut d'abord séché &4 40 ~
452 ¢ jusqu'd ce qu'il soit “sec h 1'air"|
Une partie de r'échantillon subit en-
sultc une dessiceation 4 100° C + 3°,

Appnrcillnge

Une étuve comme déerit ci-dovant.

Nes platcnux ‘rectangulaires en rluminium
d'une lonfucur ae + 35 cm, d'une lorgeur
de + 25 cm et d'une hauteur de &+ 5 o,

Dea pise-filires cn verre ou en mdéinl,

Technique _nnslytigue

a, Btaler de fagon régulidre eviron 1,5
litre de L'¢ehantillon sur un (ou éven-
tuedlament deux) platenu (x) taré(s) en
nluninium ¢t peser (pour les tourbes
fortement décomposdes ¢t encore hunides
il y a lieu de prélever uno partie

plus importante). La pariie de 1'dchan~’
11)lon destinde A la détermination. de
la capuacitd d'abgorption dfeau est
¢nicitée préalublement en utilisant un
tumiy & nuilles dlenviron 5 mm. e

refus écourté (hfichase, découpaze, effi-
lochage) est mélangé wniforménment avee
1'éehantillon émietté, Les plateaux sont
placés avee leur contenuw pendant wane
nuit dans 1'étuve réplée & 40-45° €.

Les platenax sont ensuite exposdés &
1'adr pendant une journde (environ 24 h)
¢t pesés, Bifcectuer les deux pesdées

avee une précision de 0,2 g,

. e




. 112

Q-
te

en

go-
A\

L e

M (78) 10
Bijlupe/Annexe

v. Ure partie d'au moins 65 g de la
matidre “sbéche 4 1'air" est moulue
jusqu'd passage au tamis & mailles de
0,3 mm. 2 &4 4 g de cet dchantillon mou-
1u et "scc & l'air" oont posés dans un
pégse-£iltre, placés pendant 4 heurcs
dans une dtuve & 100° G + 3° pesds
aprés refroidisscment dans un exsic-
cateur. Effcctuer les dcux pesées avec
unae précision de 0,5 mg.

Caloul
a. L'humidité V_ en pour-cent éliminéo
4 40° C est égale &

Vo= e=d 400
[ .

ol o - nombre do grommes do la prise

ens

d'essai de la matidre;

d = nonbre de grammes de la prise
d'cspoai de la matidre “sdche A
" 1tair". ’

b. L'humidité de 1l'échantillon "sec a,
l'air "V‘d cn pour-cent est égale A 3

Via "-—‘3-§—¥- . 100

oli @ = nombre de grammes de la prise
d'essal de la matidre " shche
A 1l'air';

f e nombre de grammes de matidres
stche pesée.

Avec les donndes v, et Vo 1thunidité
totale, en pour-cent, csg calculée par
la formule ;

vV, = (no-vv).v

.t 1d  + Vv
- 100

.

Hennrques

1. La détlermination de la tencur en
humidité de 1'déchantillon "scc & 1'aic"
est effectude an moins ¢n doudble, Le

V.. est citué géndéralement entre

1 Y
9 3@ 13 .
o
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2. La matiére “eéche a 1'air" moulue
sort ¢galement & la détermination de
"la perte & la calcinution (b) et du
degré de décomponition (c) et doit
donc étre conservée dans un entallage
hermétigue,

. La partic non moulue de 1'échentilioy

sert O 1'examen botnnique et & Ya dé-
ternmination de la fincsze, 4 cette {in,
1l y 4 licu de conserver la =maticére
dano un erballaege hermdtiquie. Pour le
détlermination de la copacité d'avsorp-
tion d'enu le V_ ., ne peut pas @tre -

1
gupérieur A 15 b? -

4. Le réoultat doit @tre arrondi &
0,1 <. : . '

A )

e o
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Idthode BHIwﬂiv-5~ t Détérminngaon

acs matidres orjaniques de la

terre de {ourblireo, de le 1itidre de
tourbe et de la tourbe horticole -
Principe

La matidre cst cnleinée & la tempéra-
ture de 900° + 25° C. Lla perte 4 la
calcination de la matiére séche, corri-
gée éventuellement, pour la terre des
tourbitres, par l'hunidité fixée sur
la fmction argilo~limoneuse et par le
dioxyde de carbone provenant des car-
bonates, cst conatdérée comme étant la
teneur en matiéres organiques de la
matitre. stche.

Echantillon destiné A l'nnnlyae

~ Bubstance "séche a l'air" moulue et

pouvant passer a travers un tanis &
mailles de 0,3 mn (voir détermination
de 1'humidité” en deux phascs").

ApBarcillnge - s . . .

your A moufle chauffé electriquenent,
4 réglage de température automatique et
avee un dispoultif de megure. de la

température.

Capsules d'incinération rectangulaires,
en porcelaine, d'une lengueur de +

5 cm et d'une largucur de + 4 cm, ou
rondoo avec un diandtre de + 5 cm,

Pcser exactcment, A 1 ng prbs, 2 A3g
de motiére denas une capsule d'incinéd-
ration préalavlercnt passée au four et
pesée, et placer le tout dans un four
& moufle non chauffé, Porter le four

4 la tempéruture de 900° + 25° C et
maintenir celle-ci pendant 2 heures
(Lorsque 1'échantillon est placé dans
un four chouffé, i1 y a lieu d'eZfectue
un précalcination). Le tube d'évacuatio
du four est fermé aprés refroidissement
partiel; encuite ouvrir le four et
placcr 1a capuule dans un cxuic ateur,

. BEffectuer la sccondec pesée aprés

refroidisacment. Taicaleination est
complite loraque le résidu ne renferme
plus de purticules noires. !

o/
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Caleul * -
Pourcentage de mutiéréy organiques
dans Jo motiéres séche = pourcentage
de perte & la calecination de la
matiére stche = a,
100 - V“l
e (—gg—) -n

100 - Vv
1d
g (————)

100 o *

ol g = mg de la priso d'ensai de
matiére "séche & 1l'air";

h = mg de réusidu de calecination;
V1d = humidité de la nutidre
“giche & 1'air", )

Pour 1n terre de tourbidres arpilo-

4 de matidres organiques de la uatidre
sdche = 9 de perte & la calcination-
0,05 fois le pourcentage de fraction
minérale inféricure A 164 de la
matid¢re stche (détermination : voir
Annexe 1).

Lorsique la terre des tourbidres renfer-
me dc la chaua, 31 y a licu d'apportier
une correction: pour le CO, des carbo-
nates, Il y a licu de tenir comple

de la prisence’ porsible de chaux loro-
que le pil (voir d) est supdérieur & 6,0,

Le réoultat doit &tre arrondl & 0,1
pour-ccent,

o/

-
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F4thode BlT-Div- S5-¢ 3 Détercination du
depré de décomponition de la terrc de
tourbvidres, la-litidre de touxbe et

la tourbe horticole

Principe

La valeur r constitue la fraction, en
pourccntage, de matidre organique qui
n'est pas dissoute par hydrolyse A
1'acide sulfurique, Comnme la fraction
den matiéres non hydrolysables aupgmente
proportionnellement lors de la fcrma-

© tion de foagnes, la valeur r peut ser-

vir de mcsure du degré do dé@ompositioh;v

Fchantillon deotiné A l'analyse

Matidre tourbeuse "sdéche & 1l'air" et
moulue de fagon & pouvoir passer au
tamio A mailles de 0,3 uwn (voir déter-
mination de 1'humidité" en deux phases®)

" Béchers de 50 ml, forme basse, pourvus

de verres de montre et de bagucttes
dtagitation (courtea)“appropriéce.

Ballons do 750 ml & fond plat.

Réfrigérants & reflux,

© Crousets filtrants A 2 en porcelaine.

Acide sulfurique 12 % ( d'= 1,635).

Technique analytique

Peser, & 0,2 ng prés, environ 1 g de

--substance dans un petit bécher. Tout en

agitont, ajouter progreasivement 10 ml |
d'ucide sulfurique 72 & (d = 1,635) et :
continuer A agiter 4 la baguette jusqu'd
ce que le tout soit convenablenent
mélangé, Agiter cnsuite tous les quarts

.d'heure. Apris troic hcures transvaser

quantitativemzent le mdélunge dans un
ballon de 750 ml & fond plat. Ajouter

de l'cau pour obtenir un volune de 400 ml
¢t faire bouillir doucement pendiont

5 heures sous réfrigérant & reflux, Agi-
ter doucement le ballon d¢ teaps ecn teaps
pour ddatacher les petites particules qui
adhéreat & 1a paroi, Le liauide clnir
surnsteesnt estl décanté le lendemzin natin
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gur un creusct filtrant A2 en porce-
laine gousn vide ¢t le résidu est en-
suite transvasé avec de l'cau sur ce
filtre et lavc 4 1'eau Jucqu'a
digsparition d¢s ions culfates,

Le crecuset est séché pendant 4 heures

A 100° C + 3° et pesé apris refroi-
disscment (K grammes), Ensuite le
creusct, contenaat le rénidu, est plaed’
duns wn four A moufle non chuuffé ot y
est coleiné (2 heures & 900¢ € + ¥59C).
Une deuxiime peside est cf!ectuuu eoréy
refroidisscacnt (L cxnmnca)

Cal cul

Le degré de décomposition cst caleuléd
comme suit ¢

X -1 106

rs
i lOO«V‘d

olt 4 = prise d'cssal exprimé en gramaes;

K - I = perte 4 la caleination du ré-
oidu exprimée en granmzes; :

V1d = Tencur cn hunidité de 1la prise -
d'cssal de la terre de tour-
bitres "séche 4 1'air";

a8 = pourcentuge de perte a4 la cal- -
" eination de la matiire siche
originnle corrigé éventucllement
pour le¢ CO_ provenant des car—
bonatces (voir h).

Renmarque

Le résultat doit 8tre arrondi-& 0,5 %

o/
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MAthode BNI=Div-5-d-e-f 3 Déterminntion du
pl{, du réuidu de calcination de l'oxtrait
aquoux, du chlore de la terre de tourbidres,
de la litidre de tourbe et de la tourbe
horticolo

Principe

Le pll de la matidre est déterminé au
moyen d'un pli-ndétre A électrodes appro-
prides, La teneur des constituants miné-
raux solubles dans l'eau est évaluée
d'aprés la conductivilité d'un extrait
aqueux. Lo pourcentage en chlore dans
cet extrait (sous forme de C17) est
déterminé par titration,

Fnviron un O, 5 g de 1'échantillon 1n1tia1,
;préalablement homogéneisé.

Aggnreillagc pour d et e

Agitatcur ou culbuteur.

Un appareil pour la mesure de la conduc-
tibilité (principe : pont de Vheatstone),
4 cellule de mesure appropriée.

pll-métre & électrodo de verre ¢t électrode
au cnlonel. .

Fioles coniques (Yrlenmcyer) de 500 ml,

Introduire dana un erlenmeyer de 500 ml
une quantité d'échantillon correspondant
& 10 g de matidre siche et suffisamuent
d'eau distillée pour qu'il y ait .250 ml
d'cau, coupte tenu de la teneur en eau

» de 1'échantillon.

La quantitd de matipre 4 prélever est
calculée coumme suit s

1= 1000 )
00 - v Grammes
t

La quantité d'cau & ajouter
W e 250 - 1O.Vt

100 - V
t

ol V_ = tencur en humidité do 1'échan-
tillon souwmis & )l'analyse,
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La pesée de Y'échaintillon est effeciude
avec une précision de 0,1 g ot L'enu
ajoutde & 2 ml priéa.

Agiter vigourcusement pendant une
heure dens un secoucur ou un agitateur
rotatif. Filtrer cnviron 50 ml de
Ltextrait {sur papler filtre p.a.)
pour la détermination du rdésldu do
celeination de L'extirait angueux ct de
1n tencur en chlore.

d. pH : le pH est mesuré dans le restant
d¢ In suspension par électrouétrie, La

valeur moyennc de la détermination, ef-’
fectudée en double, est arrondi & O,JpﬁH

¢. Résidu de rnlcinntion de 1'cxtru1t

nouenx s

On détermine dans la filtrat obtenu
la conductibilité spéeifigue & une
tenpérature qui est mesurdée & 0,1° c
pris.

ealenl
La conductibilité spéeifique & 18° C =
ERSTR Sy .
c Xx Rt x 10
ol 1

S, = facteur de correction pour 1a
température (voir anmexe 2);

¢ = constante de la ccllule de mesure
utilisée (résistivice spéeifigue
relevée dlun tablenu établi avec une
solution 0,0200n de KCY p.a. duons

“de l'c¢au distillde pure, divisde

par la résistance de cette solution
mesurde ou woyen de la cellule de
mesure & sa-méme température &
plus ou nolnq 0,1° C;

R = résistance electriquc mcsuré,
exprimée en Ohms

Pour la valecur de KIU obtenue, on re~

cherche, 4 1l'aide de graphiques (voir
snnecxes 3 ct 4), 1lc pouvcentiage cor-
respondant an rdésidu de rnlcinvtion de
1'extralt soucux dens la matlére sicha,

Conne ces sraphiques seont basds sur le
rapport dtasitation de 1o+ 8, da va-
Yeur frouvic doit encore Gtré amdti-
plide par le facteur b,
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£. Chlores o
Le pourcentage cn chlore eat déter-
miné par la méthode blamperonctrique
(méthode "acad-utop").

Appareilloge
Potentionmdire ¢quipd pour la biam~
pérounétrie;

2 électrodes Ag-AgCl combinées dens un
enscmble ol les élcctrodes se trouvent
nusoi prés que possible l'une de
1'autre, sans se toucherg

Agitateur magnétique,

Réactifﬂ

Solution de nitrate d'argent, 0 1 -
0,01 - 0,001 n.

Prélevcr 4 la pipettc wne partie
aliquoto de l'extrait dans un erlen-
meyer de 200 ml & large ouverture, in-
troduire les élecctrodes dans la so-
lution ¢t njouter éventucllement une
quantité d'eeu suffisante pour cou-~
vrir les électrodes. Introduire la
baguette d'agitation et faire tourner
celle~ci & 1l'aide de l'agitateur
magnétique & une vitesse telle qu'au-~
cune bulle d'air ne soit nspireo dans
* le liquide, . .

Introduire goutte 2 goutte, 4 1'aide
d'unc burette, la solution de nitrate
dtargent jusqu'au moment ol l'aiguille
du potentiométre apris 2tre montée
lentement, retonbe brusquenent, Noter
la quantité de solution écoulée de

la burctte. Rincer les électrodes et
l'erlenmeyer & 1l'cau disiillée.
Remnrnucs

La tcneur en C1 de l'extrait est déter-
minante pour le choix de la concen-
tration de 1la solution de A N0, Ta
quantité de solution de nitrale d'ar-
gcnt ajoutée nc peut pas dépaS°er

5 & 10 m),
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Loraqu' un court-circuit est provoqué
par le dépot dc AgCl, diluer la solutio
avant 1la titration.

Lorsque l'ecxtrait aqueux cot alcalin, -
ajouter de 1'acide nitrique jurqu'a
obtention d'uno réaction faiblcnent

acidce.

B
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0 ,0 R )2

c 1,706 1,700 1,694
1 1,342 1,636 1,630
2 1,582 1,576 1,570
3 1,527 . 1,52t 1,516
4 1,47 1,470 1,445
5 f 1,427 1,422 1,417
1 < 1,38t 1,377 . 1,372
7 1,31 1,335 1,330
® 1,299 1,25 1,2
2 1,263 1,297 1,254
10 1,225 1,222 1,219
1 1,192 1,18 1,166
12 1,100 1,157 1,154
3] 1,130 1,127 1,124
" ©1,10 1,098 1,095
15 1,074 1,07 1,069
6 1,049 1,045 1,043 .
17 1,024 1,021 1,019
18 1,000 0,999 0,996
.2 0,978 0,956 . 0,974
. 0,956 0,954 0,952
2t 0,926 0,934 0,932
22 T 0,913 0,514 0,912
23 0,837 0,895 0,393
4 . 0,879 0,877 0,876

o

1,681
1,618
1,559
1,5%
1,455
1,400
1,364
1,322
1,204

1,247

1,02

1,19
1,148
1,18
1,090
1,063
1,038
1,014
0,991
0,969
0,948
0,920
0,908
0,£90
0,672

0,854

1,668
1,606
1,548
1,495
1,435
1,399
1,355
1,314
1,276
1,239
1,205

1,173

1,142

1,12,

1,085

1,058 -

1,033

1,009

" 0,907
0,965

0,944
0,924

0,904

*0,886

0,868

0,850

. 1,648

1,588

1,532

1,480

1,40
1,365
1,30
1,303
{,265
1,229
1,195
2,163
1,13
1,104 -
1,077
1,050
1,026 E
1,002

0,920

0,958 -
0,938

0,918

0,899

0,881

0,643

" 0,846
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If4ihode WiTeDiy-5_ - 3 Délermination de

lu capaclté d'ubsozntlon d'cau de la terrs
de tourbitres, de 1ln lititre de tourte et
de la tourbe hourticole

Prinecipe

L' ¢chantillon est asturé cous vidu avee
de 1'cau. Apris dpouttement durant un
tenps détermind, sous une videur ps
poycune de 1,0 la quaniite d'enu, pri-
sonte dung 1'échuntibon, cat déterninée

par pesde. !

Appuareillape {voir schdma) ™ . ’ -

Appareil selon Wittt (hauteur 22,5 em
et diandtre 15 cm) dont l'esbouchure
du couvercle cot mmi d'un tube adduc-~
teur d'eun aéplogeble (wuovitle) en
forne de % 3 '
Vasce cylindrique d'une hauteur de 19 cn
et pouvant &tre placé duns la jarre &
viide; e
Tube d'wuende d'alr & la canalisation
a vidc.

Tonpe & vide avee manonitre; .
fuues en plastique de mdme poids, 4'une
lonjucur de + 20 enn et d'un dienttre de
4 cn, dont 1Touverture inféricure est
recouverie par une gaze en nylon &
maillcs fines, (llorifice de ces tubes
est pourvu & cet cffet d'un petit dvasew -
ment); .
Yoids de 200g d'un diamdire de 38 1wa .
(s prépare facilement evec du plomd
fondu).

L'appureillage pour l'égouttement com-
prend les partics suivantes : platecau
nuni d'un dispositif pour assurer wun
nivean d'eau comstunt; pleque perforde
(p.c. plague #n-porcelaine d'un exsicea-
teur) recouveric de quatlre couches de
papicr f£iltre épais, dont les Lords
replidés vers le bas plongent dins L'ezu.
Lu distunce enire la surfuce dec llecu et
la partie inféricure des tubes en pla-
siique doit ctrc naintenue congteriaent

4 15 o,

Tugon ainrite nons
Lihusidisd de 1Ia ma'lnlh . 2
(V1d) ne doit pus &tre sepdricure i 155,
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'cchnique~u§nlythuc‘
¢t tubes en plastique sont immergés
ans 1l'eau et pesés, apréa égouttement
cndant 15 minutes, sur l'appareil-
aze prévu & cette fin (fig. 2) (m
ramies). Ces tubes sont ensuite rem-
lig avee la matiére tourbeuse A exa-’
iner par poriions de + 20 ml (environ
/10 de la contenance totale). Aprés
'introduction de chaque portion on
aisse tomber verticalement le tube
fois d'une hauteur de 5 em sur un
ond e¢n bois., La heuteur totale remplie
oitl attcindre 17 cm aprds place-~
ent du poidsde X0g. Ycu tubes sont
nsuite pesdés (svans lcs poids) (n gram-
es). La double pesde ne doit pas ac-
user unc différcnce de plus de 10 gr.,
inon 11 y a lieu de remplir & nouvenu
es tubes (Cecisne & présente que pour
es échantillons qui ne sont pas homo-~
étnes ct pour lesyuels le remplissage
été efféctué sans y apporter les
oins voulus,
nsuite, les tubes, munis de leurs
oids, sont placés cn cercle dans le
nge qul sc trouve dans Y'apparcil de
itt, '
e vase ¢st rempli avee de l'enu Juszqu'a
W niveau qui dcpﬂSﬁe d'environ 2.cm
2 surface de 1l'échantillon dans les
weo (fig.t). .
n pression dans l'uupnxoil do Witt est
dduite & 30 mm de Mg,
> vide doit 2trec obtenu enddéanns la
emi-heure et doit @tre maintenu pen-~
int 15 minutes. Lorsqu'il n'y a pas
'cau au-dessur de 1'déchantillon dana
2 tube, on laisse couler de 1l'cuu par
 tube rotatif. Lorsque les niveaux
'ecu & 1'intéricur et & 1l'cxtéricur
1 tube sont A& la méme hauteur, on lais-
> entrer de 1l'air dans 1'appareil de
Ltt cn ouvrant prudemment le tube
‘entrée. Le niveau de l'eau dzns les
bes descend. On ajoute de L'cau par
* tube adducteur en fomme de 2. Le
de est lentement combié par des ad-
sions albernasives d'air et d'eau.,
-y & licu de veiller & ce que, pen-
nt toute l'oondration, la surface de
dehantillon reste constamment.Tecou-
rte par L'emu, ginon on doit refualre
- vide,

.




sent pour &tre utilis

wltévicurs, mods den tables

core pondind 24 houren &
sui be ils Gont retirds o

penddsnt 25 minvles ogur 2

lors d'e

¢
'

Seat nt o~

d'¢ronttement el pesés (p gy o)

Calend

La enpneitd d'absorption d'ca

d'e
obtenue pur Ju forimle 3

cup, =

ot m = poids du tnbe vide

¢

opar 100 ¢ de matilre sic

.

n = poids du tube reupli evee Y.
matidre nnpilyser “olehe & 1'aipe!

p = poidu du tube contenunt 1¢lchan-
tillon soturd d'cuug

V, .= teneur en oean de 1'échantidicn

1y, cltche & 1'oiy?

Le résulint ést arrondi

K

la dizeiav,
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Annexe 3

DECERMIIATION DE LA PRACTION MINERALE ‘
INFERTREULS A 16 mIcrons (¢ 16 ) se-
Yon LA HIS0HODE DLt "A LA PIDETTE,

1. I‘L’lut‘ip('

Une quantlté dédterminée de 1'échintildlon,
truitée respeelivenment avee de 1l'enu
oxypdénéa et un arent peptisant, eost wiae
en cunpension dass Lteau; aprés avoir
laiand déposer pendeant 19 mwhutcu, wue
qumntité déterminde est prélevée o dn
pipetic & un niveau indiqud, évaporde a
sce el caleinde.

¢ Ia froetion des particules windrales
< W A¢ est enleulée sur la base du”
résidu de ecaleiantion, en y apportant
¢ un correciif pour l'pgent peptizcant
ajouid et pour dl'eau de rétontion, dEli-
ninde lors de Lla cnleinatian,
2. Doumaince d'application

Perre de tourbilres et terrcau,

3. Behentillon destiné & X'rmalyse

r, Matiére "séche & 1'air" comme pour la
déierninttion de la cuprcité d'ebaorp-

). tion d'ezu de 1a terre de tourbidres
(voir souas DIVOLL 2.u.),

4:_Appereillage

2 RBéchens d'une hauteur d'environ 13 cu et
d'un diamdtre d'environ 10 em, pourvus
clibd'un trait de juuge auw volume de £00 ml,

Pipetic Jaugde de S0 ml,
r~ Bprouvetics cylindriques d‘unitntihw
p de 1,1 litre, munis d'un bouchon en
caoutchoue et pourvus d'un tireit de Jnuge
eu volwee de 1 litre; houwteur environ
40 cu, Atamdtre intéricur 6 cm,
Capsules d'évaporation en porceleine de
30 ml, hanteur 25% o, dimméire 60 nn,
Pjnccau i polis durs pour le nettoyuga
des héchers, .
Therionitre, permettant des. lecturcs &
0,%" C pris, :
c~ Chronoui:tre,
FPipctie de 20 ml dont e moddle firure
au sehdua ou pipetic sinmilaive (voir ob-
- servalion: pipelte jausde A 1'eau didi-
ndeatisnde), fixdée & un suppor ;
vifee A pouvellr flre fo
ntosur une dis

tance de

ede verticale:

30 ¢, avee une precisicn de 0, 4 cm,
lun\ Loroufle
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“monent; e débordeuent de 1a mougse peut

120 =

5. “1:0tlf0

t'n o zée
fob bl L
ntlre avee

].AH( l'
3 ditres d'ean déainéralicde.

: unc solution de
:ocphate de sodiun

Ws 0,. uns ‘cuau,
(|n4P2 y tonzo) dzns 1 litre d'cau

n. ﬂrn|tc : :
20 g de watiére "sicie a4 1'air" sont
pesés cxaectenent et introduits quantita-
tivenent dans un des bdéckers de 200 nl;
ujouter 25 ml de H,0 (réuetif 1);une
réaction Lris vive avee foruation chon-
dante de mousse peut se produire & ce

8ire évité en plagunt le bécher dans un
bain. d'eau froide et en riduisznt prudens
ment Ya mousse avec des jets dlenu dé-
mnindralisée, Lpres arrgt de le réicction
de L', 0_, on ajoule & nouveczu 25 1l

une nolisfe abondnnte pent & nouvenu se
formter; cprés arrt de la réaction les
derniers 25 ml de H_ O, sont ajoutén.
Apréa avolir 1lajssé eposer pendant wne
nuit, de préférence dans un tain d'eau
froide, on ajoute de l'ezu déninérolisde
jusqu'lt un veolune totn) dlenviron 1X5 =l
qui cat porté et anintenu & ¢éhullition
pendant environ 5 Alouter

suite de 1'HCL n (rin 2) en .
cuffinunte pour ncutraliscr le ¢ar-
bonate de calciun éventucllenent pré-
scnt dans Y'échaniillon (pour chaque
pour-cent de Ce0,, 4 nl de HCL in et ajou
ter encove 25n1 cn’axcls.On ejoute de l'zay
dénindrelisée jusqu'a un volune de 4C0
ml et ou mainticent & fhulliticn pe
15 minutes, Les pa roi" du blcher zons
cnsul te netloye 3 1'uwide d'un pinc
et e contenv est rofroicéi & la te
peérature exbiante; on porte au volune de
€00 ml avec de l'ecu dénineralisée et

on azite,

Apriig wvolr lainsé dépocer pen
nuit, e Jinuide cluire ourng
ciphound prudeznszatyon porte crnuuitl: a
nouvenn an volume de &00 nml avee de
Y'esu din et on agite.
avolr loisad ©eneosy
nuit, le Yioutde
vern S inindd poe s phons
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On wjoute 50 nl d'agzent pepiismt {rda-
elif 3) ensuite 2 1'aide dlune pipette
et on mdlinge viea e tout. ba suu-~
pension est alovs portde & dbhullition
ct maintennd aiusi pendant enviror %
minuvlen, Aprés Idger refroldisenent,
tranavaser quanti tativement le contlenu
du bécher dans une éprouvette eylindri-
que itntion et nettoyer celui-ci a
nouvenu 4 Y'aide d'un pinccau. La sus-
pension ¢sb portée au volume (= 1 litre
avee de 3'eau démindrenlis

b, D¢

nution de la fynetion .16 /
La tenpaérature de la sasnension ¢St de-
terminde 4 un deni degrd pro A 1l'aide
du tableru (voir point 8) on rec)mrche
le niveau, corres pmdm;t L cette tempd
rature. Le prélevesent 2 la pipetie sera
effeclut & ce niveaw. he cylindre d'agi-
tation est bouchd & 1'aide d'un dbouchon
en caontchoue s'ajustunt cexactement et
bien ogitd; lors de cette opération
veiller & ec que le ddépdt soit milungd de
fagon homegdne duns 1a suspension.
Déelencher le eheonondtre aprés avoir
dépond le eylindre. Le cylindre eot placé
prudemtent en dessous de L'déchantidlon
- de pipetiage, et la nipette, dont Ja
robin I.lr ectivrné, ajustdée de telde
@gon que 1'ouver ure du point § touche
exuctenment la surface de la suspencion,
Ia position de lu pipettic cst lue sur la
. réple pradude fixde derridre la nipette,
On y ujoute La distunce du niveau de wrde-

derraent jusgqu'ieu niveaun exact,
ment aprds 1% minutes, le robinet K
et ouverget la pivetie est remplie au

moyen 6'une i ¢ & eru. Dés que la

! K,J, les robinaiés
K, et K, . Y riuccord A est
decogmecté du fl:lcon a4 vide. Lie robinet
& dcux voies I est ouvert de telle
facon que 1'cxcls de suspention peut
g'¢couler poar D; la partic ¥ est rincde
un peu dlean déninéralisée prove-
de W, ¥, est ensuite onvert au dessuas

I3

de Pt K, ond dessus de B ode sor

.

Yo coirtenn de L pipetie s'deoul

o= i ooune I u]v cn poréelaine

Tt
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Ia pipette ect ¢pndunent vineée ovee un
peu dfecn démindéralinde prilevie 22 W
1'eau de ringoge cut c¢galenment recueilldie
dung la capsule. (B0 vue d'uugmenior la
rapidilé den déterminntions er sdrie, on
peut souffler & travers A lors du sou-
tirapes il y a liecu d'en tenir compte
lors du jaugeage de la pipette).
Le contenu de la capsule en porceliine
cat évapordé 4 sec su bain-marie et est
nsuite calciné pendant 2 heureu dans un
four 4 noufle 4 ©00° C & 25°. On pise
aprés refroidicscencnt dans un exsiccateur,

7. Calcul

% de fraction nindrale 4 1614 de la
‘matiére céche =

{a-16) .x 1,064 x_250 x 100

1000 (1oo-v1d)

’oh t
a = numentation de poids de la
capsule cn ng;

16 = corrcction en rg de l'agent pepti-
sant ajouté, lorsque la pipette
fixée au support a une contanance
d'exnctement 20,0 nlg

1,064 = correction pour L'cuu dc¢ réten-
tion ¢linindée lors de la culeina-
tion (= 6 ¢4 de la fraction

K16 A ) _ f

250 = facteur de dilulion; '
V, .= tencur en hunidité de Y'ichaniillon
14,0, P
séche 4 1'air",

Renarque

Lorsque la pipette fixée au support a
une contenance réelle de I, i1 y a liecu
de rulttiplier e factanr 16 par

i 20
o ¢t l¢ facleur "'0 par == .
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0. Tableau se rannertint & In

mina ] e
lon a pipette

Temp. - Profond. Temp. Profond.’
cn cm cn cn © i
10 - 16,1 © 18,5 - 20,2
10,5 16,3 19 20,4
11 16,6 19,5 20,7 -
1,5 16,8 20 20,9
12 ¢ 17,0 20,5 21,2
12,5 17,3 21 21,4
135 1,5 2h,5 0 21,7
13,5 7,7 0 22 22,0 °
"o 18,0 22,5 22,2
14,5 18,2 23 22,5
15 18,4 23,5 22,7
15,5 18,7 24 23,0
16 10,9 24,5 23,2
6,5 19,2 . 25 23,5
17 19,4 '
17,5 . 19,7
18 . 19,9

Remaraue ¢

La durde de sédimentation de 15 minutes
et le niveau auguel i) y a lieu de pré-
lever 4 lna pipette pour la fraction

16 A ont ¢té calculdén selon Ln

2t loi de Siokes, ol ke p.o. de da frasiion
Ca E find i 2,675 et le p.s. de Llesu

it 1,00, Ta viscoyitd de 1'eau pure a
£1¢ prise en considdération. Y




