


Forets Canada � Region du Nord�Ouest represente Ie gouverne
ment fed�ral en Alberta, en Saskatchewan, au Manitoba et dans les 
Territoires du Nord�Ouest en ce qui a trait aux recherches forestieres, 
a l'amenagement du territoire et au transfert de technologie. Cet 
organisme s'inttresse surtout a la recherche et a I'amenagement du 
territoire en vue d'ameliorer l'amenagement forestier afin que tous 
les Canadiens puissent en profiter aux points de vue economique, 
social et environnemental. Le bureau de Ia Region du Nord�Ouest est 
egalement responsable de Ia mise en oeuvre des ententes forestieres 
federales�provinciales au sein de ces trois provinces et du territoire 
concerne. 

Les activites regionales sont gerees a partir du Centre de fo
resterie du Nord a Edmonton (Alberta); on trouve egalement des bureaux 
de district a Prince Albert (Saskatchewan) et a Winnipeg (Manitoba). 
La Region du Nord�Ouest correspond a l'une de six regions de 
Forets Canada, dont Ie bureau principal est a Ottawa (Ontario). 
Le Ministere compte egalement deux instituts forestiers nationaux. 

Forestry Canada's Northwest Region is responsible for fulfilling 
the federal role in forestry research, regional development, and technol
ogy transfer in Alberta, Saskatchewan, Manitoba and the Northwest 
Territories. The main objectives are research and regional development 
in support of improved forest management for the economic, social, and 
environmental benefit of all Canadians. The Northwest Region also has 
responsibility for the implementation of federal�provincial forestry 
agreements within its three provinces and territory. 

Regional activities are directed from the National Forestry Centre 
in Edmonton, Alberta, and there are district offices in Prince Albert, 
Saskatchewan, and Winnipeg, Manitoba. The Northwest Region is one 
of six regions and hvo national forestry institutes of Forestry Canada, 
which has its headquarte� in Ottawa, Ontario. 
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RESUME 
Sont reunies dans Ie present guide les methodes utilisees pour l' analyse des 

plantes et des sols au Laboratoire des services d' analyse du Centre de foresterie 
du Nord de Forets Canada - Region du Nord-Ouest. L'objectif de ce guide n'est 
pas tant de recommander certaines methodes de preference a d' autres, mais 
d'indiquer celles qui sont utilisees dans notre laboratoire, la raison de leur utili
sation, I' exactitude et la precision que l' on peut attendre de leurs resultats, leurs 
points forts et leurs points faibles. 

ABSTRACT 
This manual is a compilation of methods used for soil and plant analysis at 

the Analytical Services Laboratory of the Northern Forestry Centre (NoFC) of 
Forestry Canada's Northwest Region. The intent of this manual is not so much to 
recommend certain procedures over others, but to indicate methods used in our 
laboratory, why these methods are used, their expected precision and accuracy, 
and their strengths and weaknesses. 
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INTRODUCTION 

L' analyse des sols et des tissus vegetaux a ete amplement utilisee en agricul
ture pour etablir la capacite d'un sol 11 fournir une nutrition adequate aux recoltes. 
Au cours des ans, ceUe action s' est perfectionnee et elle sert desormais it carac
teriser quotidiennement les ecosystemes forestiers. Malheureusement, beaucoup 
de techniques mises au point pour I' agriculture ont ete appliquees sans discrimi
nation aux sols forestiers, sans qu' on se sait demande si elles etaient vraiment 
appropriees. Cela est particulierement Ie cas pour l'analyse des horizons organi
ques de surface. Les guides, notamment ceux de I' analyse des sols et des tissus 
vegetaux de la foret se comptent sur les doigts de la main (p. ex., Heffernan, 1985). 

Le present recueil est Ie resultat d'une compilation des methodes d' analyse 
des sols et des tissus vegetaux utilisees au laboratoire des services d' analyse du 
Centre de foresterie du Nord (Forets Canada - Region du Nord-Ouest). Ce travail 
a ete realise au cours des trois ou quatre dernieres annees. En 1971, Ie Centre de 
foresterie du Nord a publie un recueil des analyses effectuees par Ie laboratoire 11 
I' epoque (Kalra, 1971). Oepuis ce temps, les changements et les ameliorations ont 
ete tres nombreux, notamment sur Ie plan de I' appareillage. Le present recueil se 
veut donc une mise it jour complete de son predecesseur. n decrit brievement les 
principes de chaque methode, donne les details de la technique, enumere Ie mate
riel necessaire et ajoute des notes afin de preciser it quel moment et dans quelles 
circonstances il convient d'utiliser une methode particuliere. Une adjonction 
importante se trouve dans les protocoles de contr61e et d' assurance de la qualite 
ainsi que dans les donnees sur la justesse et la precision susceptibles de corres
pondre aux divers etalons. 

Beaucoup d' auteurs negligent les details des modes d' operations ainsi que 
les precisions sur la justesse et la precision des techniques qui sont etablies it la 
lumiere de l'analyse d' etalons de reference Oones, Jr., 1988). Comme on se preoc
cupe de plus en plus de I' environnement ainsi que de I' amenagement intensif des 
forets, on a besoin de donnees precises et dignes de confiance. 

Le but que nous nous sommes fixe n' est pas normatif, mais descriptif: mon
trer les methodes utilisees it notre laboratoire et, en motivant Ie choix, definir leurs 
points forts et leurs points faibles. II faut noter qu'il s' agit uniquement d' un guide. 
Pour determiner si nne methode convient a nne situation donnee, on devra se 
referer aux sources (travaux cites it la fin de chaque section). 

Le recueil a pour objectifs precis de: 

1. servir de guide aux clients du laboratoire des services d' analyse du Centre de 
foresterie du Nord pour l'analyse des sols et des tissus vegetaux de la foret; 

2. decrire de fa90n claire et complete les methodes utilisees en donnant des pre
cisions sur les modifications apportees; 

3. fournir des donnees sur la justesse et la precision des comparaisons interla
boratoires et des resultats 11 long terme de I' analyse d' echantillons de labora
toire, it la lumiere de I' analyse des etalons de reference. 

Nous airnerions remercier ici nos collaborateurs. Les methodes ont He veri
fiees par M.W. Ali, F.G. Radford et J. Shuya. Le concours des stagiaires d'ete a 
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ete precieux, particulierement J. Crumbaugh, C. Dunn et C. Koski. Nous ne 
voulons pas oublier les verificateurs des laboratoires d' analyse des centres de 
foresterie de la Region de Terre-Neuve et du Labrador it St. John's, de la Region 
des Maritimes it Fredericton, de la Region du Quebec it Sainte-Foy, de la Region 
de I'Ontario a Sault Ste. Marie et de la Region du Pacifique et du Yukon it Victoria; 
et de l'Institut forestier national de Petawawa; A. Neary, du ministere de I'En
vironnement de I'Ontario; et I.K. Edwards, du Centre de foresterie du Nord. 
Nous avons apprecie I'appui et les encouragements de S.S. Malhotra et de S.S. 
Sidhu. Le traitement de texte a ete effectue par Shamy Ratansi, les corrections 
d'epreuve par Gordon Turtle, et Ie graphisme par Dennis Lee. Brenda Laishley a 
coordonne Ie processus de publication. Les auteurs desirent remercier sincere
ment M. Antonio Gonzalez, Ph. D., et MM. Rene Turcotte, Magella Gauthier et 
Benoit Arsenault pour leur contribution a la revision de la version fran9aise de ce 
rapport. 

Le Groupe des laboratoires d' analyse de Forets Canada a finance l'impression 
de cette publication. 

Ouvrages cites 

Heffernan, B. 1985. A handbook of methods of inorganic chemical analysis for forest soils, foliage and 
water. Commonw. Sci. Ind. Res. Organ. Div. For. Res., Canberra, Australie. 

Jones, J.B., Jr. 1988. Comments on the accuracy of analytical data in the published scientific literature. 
Soil Sci. Soc. Am.). 52:1203�1204. 

Kalra, Y.P. 1971. Methods usedfor soil, plant, and water analysis at the soils laboratory of the Manitoba
Saskatchewan region, 1967-1970. Environ. Can., Can. For. Serv., North. For. Res. Cent., 
Edmonton, Alberta. Inf. Rep. NOR-X-l1. 

PRINCIPES GENERAUX 

1 .  - SECURITE AU LABORATOIRE 

Toutes les personnes qui travaillent dans un laboratoire devraient s'inspirer 
des points suivants pour faire en sorte que les analyses soient realisees sans aucun 
danger. 

1. Tous les employes doivent posseder et comprendre les consignes de securite 
du Systeme d'information sur les matieres dangereuses utilisees au travail 
(SIMDUT) (Worker's Compensation Board of British Columbia, 1988). Ce systeme 
est en vigueur partout au Canada, sur les lieux de travail, depuis Ie 31 octobre 
1988. Le projet de loi federal C-70 est Ie texte officiel qui met en vigueur les 
aspects du SIMDUT relevant de I' administration federale (Imprimeur de la 
Reine, 1987). 

Les matieres chimiques devraient etre entreposees selon un code de couleurs. 
Les regles du SIMDUT ont preseance sur toutes les autres pour ce qui con
ceme I' entreposage et la compatibilite des matieres. Les agents oxydants et 
reducteurs ne devraient pas etre stockes ensemble. Ne pas entreposer les 
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produils par ordre alphabetique. Eviter de ranger ensemble les acides et les 
solutions organiques. 

La reglementation associee au SIMOUT exige I' etiquetage de toutes les 
matieres chimiques. Avant d' ouvrir Ie recipient d'un produit chimique, il est 
recommande de bien lire I' etiquette. Pour tous les reactifs prepares, utiliser 
des etiquettes redigees sur place. 

Le SIMOUT exige aussi qU'une fiche technique sante-securite soit redigee 
pour chaque produit chimique. Ces fiches donnent des renseignements 
complets sur les matieres dangereuses. 

2. Considerer la securite au laboratoire de fa,on positive. 

3. Se conformer aux pratiques normales de seeurite au laboratoire. 

4. L' entretien des lieux est extremement important. Garder Ie milieu de travail 
sur et propre. 

5. Suivre les consignes de securite du fabricant quand on utilise des appareils. 

6. Surveiller les instruments lorsqu'ils sont en operations. 

7. Se faire examiner periodiquement par un medecin pour se proteger contre 
des intoxications insidieuses. 

8. Eviter de travailler seu!. S'il est impossible de faire autrement, on veillera a se 
faire appeler periodiquement. 

9. Apprendre ce que I'on a a faire en cas d'urgence (p. ex., incendie, deverse
ment de substances chimiques). 

10. Apprendre a donner les premiers soins. 

11. Voir immediatement un medecin si on a He affecte par un produit chimique 
ou recourir aux premiers soins jusqu'a ce qU'une aide rnedicale soit 
disponible. 

12. Signaler tous les accidents ou ceux qui ont failli se produire. 

13. Ne pas bloquer I' acees aux douches oculaires et aux douches de securile. Le 
bon fonctionnement de ces dispositifs devrait etre verifie periodiquement. 
(Les douches de securite sont destinees aux victirnes du feu ou d'un dever
sement de substances chimiques.) 

14. Utiliser des pinces ou des gants resistants a la chaleur pour retirer les recipi
ents d'une etuve ou d'un four a moufle. 

15. Ne pas manger, boire ou fumer dans Ie laboratoire. Le tabagisme au labora
toire est interdit par la loi. 

16. Ne pas utiliser de verrerie de laboratoire pour manger ou boire ni, reciproque
ment, de recipients a nourriture pour les produils chimiques. 
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17. Ne pas garder de nourriture au laboratoire. 

18. Confier 11 du personnel competent uniquement les travaux d' electricite, de 
plomberie et d' entretien des appareils. 

19. A I' aide d' un detecteur electromagnetique, verifier regulierement les fuites 
de rayonnement des fours it micro-ondes. 

20. Pour les manipulations d' acides, de bases et autres produits chimiques dan
gereux 11 I'etat concentre, lravailler sous hotte. Verifier regulierement Ie bon 
fonctionnement des hottes et ne pas les utiliser pour entreposer des produits. 

21. Les gaz des fours it moufle doivent etre evacues it I' exterieur. 

22. Les spectrophotometres d' absorption atomique doivent etre evacues 
dans I'atmosphere. II faut s'assurer que Ie siphon est rempli d'eau avant 
d'allumer Ie briileur. 

23. Se servir du materiel de protection personnelle decrit ci-dessous. 

(i) Protection du corps: blouse de laboratoire et tablier resistant aux agents 
chimiques. 

(ii) Protection des mains: gants, particulierement pour la manipulation des 
acides, des bases et autres substances dangereuses concentrees. 

(iii) Masque antipoussieres: pendant Ie broyage des echantillons de sol, etc. 

(iv) Protection des yeux: verres de securite 11 ecrans lateraux. Les porteurs de 
lentilles corneennes devraient toujours se proteger avec des verres de 
securite au laboratoire. S'assurer que les collegues savent que I'on porte 
des lentilles. Ces dernieres ne devraient jamais etre portees dans les 
parages de matieres corrosives. 

(v) Bcran facial panoramique: 11 porter par-dessus des verres de securite lors 
d' experiences avec des matieres corrosives. 

(vi) Protection des pieds: porter des chaussures convenables. Les sandales 
sont a proscrire. 

24. Les bouteilles de gaz comprime devraient toujours etre bien arrirnees. 

25. Ne jamais ouvrir nne centrifugeuse enCOre en marche. 

26. Les acides, les hydroxydes et les autres reactifs Iiquides devraient etre dans 
des bouteilles revetues de plastique et transportes dans des paniers-bouteilles 
de caoutchouc. 

27. Ne pas se servir d'une pipette directement avec la bouche. 

28. Au cours de la dilution, toujours ajouter I'acide 11 I'eau et non I'eau 11 I'acide. 

29. Plusieurs sels metalliques sont extremement toxiques et peuvent etre mortels 
s'i1s sont ingeres. Se laver les mains it fond apres en avoir manipule. 
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30. Inscrire sur I'etiquette Ie contenu de tous les produits chimiques it mettre 
au rebut. 

31. Elirniner la verrerie fHee ou brisee dans des recipients marques it cette fin. 

32. Prendre des precautions extremes avec I' acide perchlorique, afin d' eliminer 
les risques d'incendie ou d' explosion. Manipuler ce compose dans des hottes 
speciales, certifiees it cette fin, dont les gaines d' evacuation sont protegees 
par un systeme de lavage et qui sont depourvues de revetement, de compose 
d' etancheite ou de lubrifiant organique expose. Le port des verres de securite, 
de I' ecran panoramique et des gants est obligatoire. Durant la mineralisation 
en milieu aqueux des echantillons de sol ou de feuillage, trailer d' abord ces 
echantillons it l' acide nitrique afin de detruire la matiere facilement oxydable. 
Les matieres oxydables (p. ex. feuillage, papier filtre, etc.) ne devraient 
j amais etre mises en contact avec I' adde perchlorique sans avoir ete oxydees 
au prealable par l'adde nitrique. Ne pas essuyer les liquides renverses avec 
des matieres inflammables. Ne pas utiliser d' etageres de bois. Ne pas laisser 
I'acide perchlorique entrer en contact avec Ie caoutchouc. 
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2. - ASSURANCE DE LA QUALITI� DES 
RESULTATS DES ANALYSES 

n faut suivre les principes de I'assurance-qualite afin que les resultats soient 
dignes de confiance. Ces principes visent deux buts: 

1. Contr61e de la qualite: lignes directrices, modes d'operations et pratiques ela
bores et mis en oeuvre quotidiennement pour obtenir des resultats de qualite. 

2. Evaluation de la qualite: modes d' operations et activites visant a verifier 
I' efficacite du contr61e de la qualite et a evaluer la qualite des resultats. 

PROcEDES DU CONTROlE ET DE l'EVAlUATION DE lA QUALITE 

1. Les bonnes pratiques de laboratoire (p. ex., entretien menager, entreposage 
des matieres chimiques et techniques de laboratoire) et de gestion (p. ex., 
etalonnage et entretien du materiel) font partie integrante du contr61e de la 
qualite. Le laboratoire est maintenu en bon etat de proprete et d' organisation. 
Toutes les matieres chimiques sont datees II leur reception et eJiminees lors
que leur duree de conservation est depassee. 

2. Les methodes sont documentees et on s'y conforme. 

3. On verifie quotidiennement la conductivite de I' eau distillee'. Ueau bidis
tillee sert a I' analyse des elements-traces. 

4. Les solutions etalons de travail sont preparees quotidiennement. 

5. Certaines analyses (p. ex., Fe et Al extractibles au pyrophosphate) sont effec
tuees dans les 24 heures suivant I' extraction. 

6. Pour les besoins de I' etalonnage, il faut faire cOlncider les matrices. 

7. La verrerie et les recipients de plastique sont rinces a i'eau du robinet imme
diatement apres usage. Pour la plupart des analyses, ce rin,age suivi d'un 
lavage a i' eau distillee suffit. Pour certaines analyses toutefois, il faut laver 
d'abord au HCl dilue, puis rincer a fond a I' eau distillee. 

8. Conserver la verrerie dans des armoires a I' abri de la poussiere. 

9. Durant i' echantillonnage et la manipulation des echantillons, proceder avec 
soin. Assurer l'integrite des echantillons. Conserver ces derniers seion les 
exigences de leur analyse. 

10. Se conformer rigoureusement aux instructions des guides de fonctionnement 
et d'entretien de tous les appareils. L'entretien preventif est essentiel. Par 
exemple, faire verifier et faire entretenir annuellement les balances par des 
reparateurs formes a cette fin. Prendre note des temps d' arret et de la duree 
de l' entretien consacre au materiel afin de prevoir quand il sera necessaire de 

.Ie reparer et de Ie remplacer. 

1 Sauf indication contraire, dans tout Ie recueiI- naus entendons par Ie mot «eau» I'eau distilh�e ou 
!'eau demineralisee. 
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11. La calibration est importante. Ajuster les pH-metres au moyen de deux solu
tions tampons dont Ie pH constitue I'intervalle prevu des pH des echantil
Ions. Calibrer les spectrophotometres d'absorption atomique, les 
spectrometres a plasma inductif et les autres appareils de mesure de ce type it 
I'aide de solutions etalons pour chaque lot d'echantillons. Verifier les 
standards a tous les 20 it 50 echantillons ainsi qu'it la fin de I' analyse d'un lot. 
Apres etalonnage, les resultats des analyses ne doivent pas s' ecarter de plus 
de 4 % de la valeur reelle. 

12. Tous les details de I'analyse (feuilles de travail) sont archives. 

13. Nombre de chiffres significatifs. - Le dernier chiffre d'un resultat est Ie seul 
qui doit etre douteux. 

14. Verifier si les echantillons re9us pour analyse sont acceptables (p. ex., etat de 
I'echantillon et documentation suffisante). Un numero est assigne par Ie 
laboratoire et il est note dans un registre. Ce dernier contient egalement Ie 
nom de la personne qui a soumis l' echantillon, les numeros matricules des 
echantilions (donnes par Ie laboratoire), la date de reception, la date 
d' analyse, la date d' elimination et Ie nom de l' analyste. 

15. Des blancs sont exiges pour tenir compte de l' effet de contamination des reac
tifs et des autres matieres (p. ex., papier filtre, acides et eau). lis sont analyses 
pour chaque groupe d' echantillons analyses. Cela signifie qu'il faut appliquer 
aces blancs tout Ie mode operatoire sans inclure l' echantilion. Les blancs qui 
renferment la matrice des solutions d' etalonnage sont analyses au debut de 
chaque lot, apres 20 a 50 echantilions et a la fin de chaque lot. 

16. Des echantillons par duplicata sont employes pour determiner la precision 
inherente aux manipulations d'une methode. Si une analyse est repetee parce 
que Ie premier resultat semble aberrant, il ne s' agit pas d'une analyse dedou
blee. Pour les analyses repetitives, un echantilion dedouble est analyse pour 
tous les 20 echantillons afin de contr61er la fidelite ou la reproductibilite de la 
methode. Tous les ecarts types relatifs calcules a partir de I'analyse d'echan
tilions dedoubles devraient se situer a I'interieur de limites acceptables 
(5-15 %, selon Ie parametre et la concentration de la substance a analyser). 
On ne poursuit pas I' analyse it moins que les resultats de I' analyse des echan
tilions dedoubles ne soient acceptables. L' ecart type total pour Ie meme 
laboratoire comprend les ecarts observes pour un meme lot et les ecarts obser
ves entre lots differents. 

17. On effectue la verification interne des analyses a I' aide d' echantillons de 
composition connue donnes it I'analyste a I'insu de ce dernier. Ces echantil
Ions sont places parmi de veritables echantilions, dont ils ne se distinguent 
pas, afin de ne pas beneficier d'un traitement special. 

18. Taux retrouve d' element ajoute. - A des echantillons bruts (p. ex., de sol ou 
de feuillage), a des extraits, it des produits de mineralisation ou a d'autres 
solutions, on ajoute une quantite connue de la substance pure it analyser. 
La dose ajoutee devrait equivaloir a peu pres a la quantite de substance a 
analyser deja presente sans Hre inferieure a 10 lois la limite de detection de 
I' appareil. On calcule comme suit Ie taux retrouve de I' element ajoute: 
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% d' iilliments 
ajoutes retrouviis 

Concentration de 
la substance Ii 
analyser dans 
/' iichantillon 

Concentration 
de la substance 
Ii analyser dans 

I'iichantillon 
_--::::,e",n"-n",·c,.,h!... i -

,-,
_-

:
-
:-!-"no",n"-,"eno;r"ic"h,,, i_ x 100 

Concentration de /' ajout dose 

Ce taux devrait tomber it I'interieur de limites acceptables (100 ± 10 %). Eleve, 
il peut indiquer une contamination ou un blanc de composition variable. 

La methode de I'ajout dose est utile it I'analyse d'un element total, mais non 
des elements extractibles du sol parce que la forme sous laquelle se trouve 
I'ajout peut Hre totalement retrouvee, ce qui n'indique pas necessairement 
que Ie solvant d'extraction permet d'extraire totalement la fraction (p. ex., Ie 
fer par Ie pyrophosphate) que I' on pense recouvrer par ce moyen. 

19. Pour assurer la validite des resuitats, on analyse avec chaque lot d'echantil
Ions des matieres de reference. Si les resultats ne sont pas acceptables, on 
applique des correctifs avant d' analyser les echantillons veritables. En outre, 
si les resultats sont douteux, on repete I' analyse sur ces echantillons. Les 
matieres de reference se subdivisent comme suit: 

(i) Matieres de reference interne. - Ce sont des echantillons preleves, pre
pares et analyses par plusieurs analystes du laboratoire des services 
d' analyse du Centre de foresterie du Nord. 

(ii) Matieres de "lierence externe. - Ce sont des echantillons analyses par 
differents laboratoires. Pour s'assurer de la credibilite des resuitats, il 
importe de participer 11 des comparaisons interlaboratoires. Nous avons 
collabore it des programmes regionaux, nationaux et internationaux dans 
lesquels on a utilise des echantillons de verification. Les etudes regionales 
ont ete realisees par la Western Enviro-Agriculturai Laboratory Association, 
d'Edmonton et par l' Alberta Institute of Pedology, d' Agriculture Alberta, it 
Edmonton, dans les deux cas avec des sols de I' Alberta. Le laboratoire 
participe it deux comparaisons interlaboratoires nationales: une etude des 
sols effectuee par Ie Comite d' experts de la prospection pedologique du 
Centre de recherches sur les terres d' Agriculture Canada it Ottawa et une 
etude du feuillage coordonnee par Ie sous-groupe de l' assurance-qualite 
du Comite de coordination de la recherche et de la surveillance du 
Programme federal-provincial relatif au transport 11 grande distance des 
polluants atmospheriques et effectuee par Ie Centre de foresterie des 
Grands-Lacs 11 Sault Ste. Marie. Nous avons egalement participe 11 un 
programme international de verification des analyses du feuillage 
coordonne par I'Union internationale des instituts de recherches fores
tieres (IUFRO), de Wageningen (Pays-Bas) et it deux tables rondes de veri
fication des analyses des sols: comparaison interlaboratoires du National 
Acid Precipitation Assessment Program (programme national d' evaluation 
des precipitations acides) del'EP A, de Las Vegas (Nevada) (Direct/delayed 
response project, DDRP); et Ie Programme d'echange entre laboratoires 
(LABEX) coordonne par I'International Soil Reference and Infonnation Centre, 
de Wageningen. Le Centre de foresterie du Nord est l' un des deux labora
toires canadiens participant au progranune LABEX. 
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(iii) Les elalons de reference. - Les etalons de reference de feuillage revetent 
une importance particuliere, notamment les etalons de feuilles de citrus 
(SRM 1572) et d'aiguilles de pin (SRM 1575), produits par Ie National 
Institute of Standards and Technology (NISI), anciennement Ie National Bureau 
of Standards, it Gaithersburg (Maryland). Les resultats obtenus par ces 
etalons sont soit certifies, soit non certifies. Les matieres de reference 
interne utilisees quotidiennement devraient etre etalonnees it partir 
d'etalons de reference. Toutes les matieres de reference servent iI deter
miner la precision. 

(iv) Matieres de reference certifiees. - Elles englobent les echantillons de sol 
sableux leger (eRM 142) certifies par Ie Bureau communautaire de 
reference et distribues par Ie NIST. La precision est determinee par 
comparaison et par rapport it ces matieres. 

20. Les resultats sont revises et verifies, les erreurs de calcul et de transposition 
etant recherchees avant la publication des resultats. La verification des resul
tats et l'execution des analyses font I' objet des memes soins rigoureux. La 
verification des calculs s'etend iI tout Ie mode operatoire ainsi qu'iI toutes les 
donnees mathematiques. 
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3.  - TECHNIQUES D' ANALYSE 

(i) SPECTROPHOTOMETRIE O'ABSORPTION ATOMIQUE 

C'est I'une des principales methodes instrumentales d'analyse elementaire 
appliquees a l' agriculture et a l' environnement. 

Son principe est Ie suivant: les atomes excites par une flamme produite par la 
combustion d'un melange oxyacetylenique absorbent la lumiere a des longueurs 
d' onde caracteristiques de chaque element. L' absorption est proportionnelle a la 
concentration des atomes dans Ie trajet lumineux. La source de radiation la plus 
souvent utilisee est une lampe a cathode creuse, consistant en une anode de 
tungstene et en une cathode cylindrique, scellees dans un tube de verre rempli de 
neon ou d' argon. 

11 existe des appareils a simple et a double faisceau. Ces demiers sont preferes 
parce que les effets des variations de l' emission de la lampe, la sensibilite du 
detecteur et Ie gain electronique sont reduits au minimum. Ordinairement Ie 
combustible est I'acetylene (C,Hz), Ie comburant I'air ou Ie protoxyde d'azote 
(N,O). On se sert d'une flamme bnllant un melange d'air et d'acetylene (2 100 a 
2 400 0c) pour les elements qui, tels que Ie calcium et Ie magnesium, ne forment 
pas de composes refractaires et possedent un faible potentiel d'ionisation, tandis 
que I'on se sert d'une flanune brUlant un melange de N,O et de C,H, (2 600 a 
2 800 0c) pour les elements qui, tels que I' aluminium, forment des composes 
refractaires. 

La methode permet de doser plus de 60 elements. Chaque analyse depend 
des limites de detection ainsi que de facteurs tels que la matrice ou les interferen
ces. Au Centre de foresterie du Nord, la concentration la plus faible que l' on peut 
habituellement mesurer dans les extraits de sol et de feuillage est cinq fois plus 
elevee que les limites de detection donnees dans les recueils de methodes (Emmel 
et collab., 1977). 

Les problemes causes par la formation de composes stables ou de composes 
peu volatils par les elements recherches en combinaison avec un anion peuvent 
etre contournes par l'addition d'un exces d'un tampon de perturbation chimique 
ou tampon spectral. Par exemple, dans Ie dosage du calcium et du magnesium, 
on peut ajouter du chlorure de lanthane (1 000 mg de La·I-') pour supprimer les 
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interferences qui pourraient etre dues it l'aluminium et au phosphore. Pour sup
primer l'interference due it l'ionisation, on ajoute un exces de metal qui s'ionise 
facilement. Par exemple, on ajoute 1 000 mg de cesium aux solutions pour Ie dosage 
du potassium et du sodium. Pour eliminer l'interference due it la matrice, des 
extraits de l' echantillon ainsi que des solutions etalons devraient etre presents 
dans Ie meme solvant. 

Le reglage des instruments se conforme habituellement aux recommanda
tions du fabricant; cependant, il peut parfois etre necessaire de les corriger legere
ment. Le brUleur est rinee a r eau et l' absorption est mise a zero avant l' aspiration 
de chaque echantillon. La courbe d' etalonnage se construit 11 l' aide d' au moins 
trois etalons. Cette courbe est construite pour chaque lot d' echantillons. 

Si la concentration de l' element recherche se situe a l' exterieur de la portee de 
l' appareil, il faut diluer la solution. On peut egalement placer la tete du bruleur 
de fa,on perpendiculaire par rapport au chemin lumineux (ou it tout autre angle 
qui peut se reveler necessaire). On reussit ainsi it decupler la limite superieure du 
domaine de linearite de l' appareil. 
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(ii) ANALYSE EN FLUX CONTINU 

Ene englobe les methodes a flux segmente et a flux non segmente. 

Au laboratoire du Centre de foresterie du Nord, on se sert de la methode 11 
flux segmente. Notre discussion se limitera donc 11 cette technique. Le premier 
analyseur automatique 11 flux continu a ete decrit par Skeggs (1957). Plus tard, 
dans la meme annee, Ie Technicon AutoAnalyzer faisait son apparition. Cette 
technique est largement utilisee en raison de sa capacite d' effectuer des analyses 
repetitives avec une intervention humaine reduite au minimum et a vitesse rela
tivement elevee, les resultats etant de bonne qUalite. 

L' analyseur automatique comprend un dispositif d' aspiration, une pompe 
d'alimentation peristaltique, un detecteur (le plus souvent un colorimetre) et un 
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enregistreur; pour certaines analyses, on a egalement besoin d'un bain d' eau. Les 
modules, relies entre eux, effectuent Ie prelevement, la mesure, Ie melange, Ie 
chauffage (s'il y a lieu), !'incubation, la detection et I'enregistrement du signal 
transmis. 

Les echantillons (etalons et inconnus a doser) sont charges dans des cuvettes 
de polystyrene de 4 mL, sur Ie carrousel a 40 places de I' analyseur. La cadence 
de l' analyse de meme que la longueur relative des periodes d' aspiration et de 
rin�age sont reglees par I'insertion de la came convenable dans l' appareil de prele
vement. La pompe aspire I'echantillon dans Ie systeme au travers d'une sonde 
d' admission plongeant dans I'une des series de cuvettes. 

Les tubes renfermant l' echantillon, les reactifs, Ie diluant et l' air traversent, 
par masses successives et separees, une pompe d'alirnentation peristaltique. Dans 
la pompe, Ie liquide est comprirne dans Ie tube de plastique par l' effet de rouleaux 
metalliques montes sur une paire de chaInes sans fin, paralleles; Ie plateau a 
ressorts comprirne Ie tube contre I'un des rouleaux, ce qui provoque Ie deplace
ment continu du liquide dans Ie tube. Le debit de l' echantillon et des reactifs peut 
etre modifie par l' emploi de tubes de diametres interieurs differents (indiques par 
des codes de couleur sur I'epaulement des tubes). Les reactions chimiques ont 
lieu dans les masses liquides separees par de I' air en circulation. L' echantillon et 
les reactifs aspires par intermittence sont melanges par I'effet d'une inversion 
constante assure par des serpentins melangeurs de verre et ils sont separes de 
fa�on egale par des bulles d'air. Ces bulles etablissent et maintiennent l'integrite 
de I' echantillon, favorisent Ie melange de I' echantillon et des reactifs grace aux 
effets repetes d'inversion des masses de liquide dans les serpentins, empechent 
Ie melange des prises d' essai entre elles et, pour les besoins du contrale de I' ana
lyse, assurent un moyen visuel de verification des caracteristiques du debit. Elles 
constituent egalement une barriere entre les prises d' essai et les masses de liquide 
de lavage en empechant la contamination et en assurant !'integrite des prises 
d'essai. 

La couleur obtenue par la reaction est mesuree par I' absorption d'un rayon 
lumineux au moment oil Ie milieu traverse la cuvette a circulation d'un colorime
tre. Les bulles d' air sont supprimees avant que la solution coloree n' entre dans la 
cuvette. L'intensite de la couleur, dont Ie signal prend la forme d'une serie de 
pies, est representee graphiquement par I' enregistreur; les pics correspondent a 
la concentration de la substance a analyser. Le signal de I' enregistreur est direc
tement proportionnel a la concentration. Les pics des echantillons de titre inconnu 
sont compares a la courbe d'echantillonnage. Cette comparaison graphique per
met de determiner la concentration de la substance a doser dans I' echantillon. 

Remarques 

1. Pour les etalons, les reactifs et les dilutions, toujours utiliser de l' eau bidis
tillee exempte de NH4• 

2. Toutes les bouteilles des reactifs, les cuvettes renfermant I'echantillon et les 
tubes neufs des pompes doivent etre rincees au HCl1 M. 

3. Le debit d'une pompe peristaltique change generalement avec Ie vieillisse
ment et !'intensite du service des tubes. Ceux-ci doivent donc etre remplaces 
periodiquement selon !'intensite du travail; ils peuvent etre remplaces jus
qU'a une fois par semaine, si on analyse un grand nombre d'echantillons. 
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4. Prealablement a I' analyse, rincer les conduites de I' echantillon et des reactifs 
par pompage d' eau ou d'une solution de lavage. 

5. 5' assurer que les bulles se suivent selon des intervalles egaux, que les 
connexions sont bonnes, qu'il n'y a pas de fuites et que Ie liquide est aspire 
convenablement. 

6. Rincer les cuvettes avec de la solution a analyser avant de les remplir. 

7. Ces cuvettes devraicnt etre remplies aux deux tiers. 

8. Les etalons et leur dilution devraient Hre prepares au moyen de la meme 
matrice que les echantillons. 

9. Si des pics correspondants a I' air sont visibles sur Ie graphique, s' assurer que 
tous les branchements sont solides. Verifier periodiquement l'uniformite de 
la grosseur et de I' espacement des bulles d' air dans les tubes. Un manque 
d'uniformite est Ie signe probable d'un branchement qui fuit. 

10. Au cours du passage de la solution de rin9age entre deux echantillons, Ie 
signal de I' enregistreur doit revenir a la ligne zero. 

11. Pour construire la courbe d' etalonnage, analyser une serie de solutions etalons 
(dans la gamme prevue de concentrations des echantillons a analyser) au debut 
et a lafin de chaque journee d'analyse. 

12. Construire la courbe d' etalonnage Ii partir du resultat des analyses des solu
tions etalons et transcrire ces resultats en milligrammes par litre dans les 
echantillons. 

13. L' analyse par injection de flux est une methode Ii flux continu, non segmente. 
L'appellation vient de Ruzicka et Hansen (1975). La technique est rapide et 
n' exige que des volumes tres petits d' echantillons et de reactifs. 
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(iii) CHROMATOGRAPHIE D'ECHANGE D'IONS 

Cette technique d' analyse, decrite pour la premiere fois en 1975, a trouve des 
applications tres larges depuis sa commercialisation la meme annee. 

Elle consiste a remplacer des ions tampon par les especes ioniques de I' echan
tillon sur une resine echangeuse d'ions (colonne). La separation depend de I'in
tensite des interactions entre les ions de I' echantillon, de la phase mobile, et les 
emplacements des echanges, dans la phase stationnaire (Hamilton et Sewell, 1977). 
Pour Ie dosage simultane des anions solubles, il existe deux systemes fondamen
taux: la chromatographie ionique sur deux colonnes, dont l' une permet la sup
pression de certains ions et la chromatographie ionique sur une seule colonne. 
C'est cette derniere qui est pratiquee au Centre de foresterie du Nord. Elle exige 
une colonne echangeuse de faible capacite et un eluant de faible conductivite, 
sans exiger de colonne de suppression de certains ions (Nieto et Frankenberger, 
Jr., 1985). 

Le systeme utilise au Centre de foresterie du Nord (Waters Associates, Ion 
Chromatography System, Milford, Massachusetts) est completement automatise. II 
est pourvu d'une station de donnees modele 820 et d'un processeur 
d' echantillons modele nOB. II est equipe d'un echantillonneur automatise a 
96 places, d'une pompe a double piston modele 590 ainsi que d'un detecteur de 
la conductivite electrique modele 431. Le detecteur possede un thermostat qui 
corrige les fluctuations de la temperature a I'interieur du laboratoire. 
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On peut effectuer les dosages simultanes des anions suivants dans les extraits 
de sol: F-, Cl-, NO,- ,  NO,-, Br-, 1 - ,  ClO,- ,  PO.'-, 50.' - .  Dans notre labora
toire, nous n'avons determine de fa,on repetitive que NO, - ,  PO.'- et 50.'- dans 
les extraits de sol. La configuration suivante sert surtout 11 la determination de 
50.'- meme si un mode operatoire semblable peut etre suivi pour NO, - et PO.'- .  
(Nota: Les colonnes Vydac permettent d' eliminer Ie PO.'- du separateur.) 

On peut se procurer des colonnes qui conviennent aux anions et aux cations. 
II est important que les elements soient prepares selon les recommandations du 
fabrieant. Les deux colonnes anioniques les plus utilisees dans notre laboratoire 
et les eluants appropries sont decrits brievement ci-dessous. 

On se sert d'une colonne echangeuse d'anions Waters IC-Pak A (4,6 mm 
sur 50) pour les determinations de SO, dans tous les extraits sauf ceux de 
Ca(H,PO,),· H,O. La colonne renferme un gel de polymethacrylate (10 I'm) avec 
groupe fonctionnel NH, + quaternaire. La phase mobile est une solution tampon 
de gluconate et de borate (consistant en gluconate de potassium 1,5 mM, en H,BO, 
5,8 5  mM, en Na,B,O, · 10H,O 1,3 mM, en CH,CN 11 12 % [vol.lvol.] et en glycerine 
It 0,25 % [vol.lvo\]), au debit de 1,2 mL·mn-1. La relation entre la superficie des 
pics et la concentration de SO, des solutions etalons titrant de 1 It 100 mg· L-1 
(concentration de soufre des sulfates [en mg· L-']  = 0,0204 + 0,216 superficie du 
pie: r' = 0,998) est lineaire. La fidelite de i'appareil, 11 I' egard de SO, est de 0,94 % 
(deux ecarts types en tant que pourcentage de la pente). La limite de detection de 
la colonne est de 0,25 mg· L - 1 .  

Pour les extraits de Ca(H,PO,),· H,O, on se sert d'une colonne echangeuse 
d'anions Vydac 302 IC (de 4,6 mm sur 250) de Separations Group (Hesperia, Cali
fornie). Le phosphate n' est pas retenu par la colonne lorsque I' on utilise comme 
eluant i'acide phtalique (4 mM, pH de 4,5). Ainsi, on supprime les interferences 
dues 11 PO,'- qui surviennent lorsque les extraits de cette molecule sont utilises 
avec la colonne Waters IC-Pak A et i'eluant au borate et au gluconate. Pour les 
deux colonnes, les volumes d' echantillon injectes varient de 50 It 200 I'L, selon la 
concentration de soufre des sulfates dans i' extrait. 

Pour etablir la ligne zero, on pompe de I'eluant dans Ie systeme. Les etalons 
sont analyses et la courbe d' etalonnage est construite par mise en correlation de 
la superficie des pies (ou leur hauteur) et de la concentration de chaque etalon. 
(Dans I' appareil que nous utilisons au Centre de foresterie du Nord, cette opera
tion est integree au systeme de traitement des donnees). Les echantillons sont 
analyses (apres passage au travers d'un filtre 11 ouvertures de 0,45 I'm), et la 
superficie des pies est automatiquement convertie par ]a station de donnees en 
unites de concentration, griice aux courbes d' etalonnage. Cette derniere doit etre 
reconstruite It tous les 24 echantillons. 
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(iv) SPECTROSCOPIE O'EMISSION ATOMIQUE A PLASMA INOUCTIF 

Le spectrometre utilise comprend une source excitatrice (generateur de radio
frequences), un ensemble d'injection des echantillons (nebulisateur, chambre de 
nebulisation et torche), un systeme de resolution optique (fente d' entree, reseau 
de diffraction, optique secondaire et photomultiplicateurs) ainsi qu'un systeme 
de capture et de stockage des donnees electroniques (circuits electroniques de 
mesure et micro-ordinateur). 

La source d' excitation fournit I' energie necessaire it la formation du plasma 
grilce a une bobine d'induction. Un champ magnetique oscillant se forme it l'in
terieur du tube de quartz en reaction it I' energie des radiofrequences traversant la 
bobine. L'argon qui s'ecoule vers la torche est induit par une bobine de Tesla. 
Comme cet argon penetre dans Ie champ magnetique associe a la bobine d'induc
tion, les ions et les electrons s' entrechoquent. Ces collisions donnent lieu it un 
chauffage ohmique, qul produit un plasma dont la temperature varie de 6 000 it 
10 000 oK. Ce plasma est enferme dans la torche grilce it I' ecoulement de I' argon. 

La methode d' acheminement de I' echantillon vers Ie plasma est semblable it 
celie dont on se sert en spectrophotometrie d' absorption atomique. L' echantillon 
liquide est aspire par Ie nebulisateur qui est en spectrophotometrie d' absorption 
atomique. L' echantillon liquide est aspire par Ie nebulisateur qui atomise I' echan
tillon et pousse I' aerosol vers la torche par la chaffibre de nebulisation. Les grosses 
gouttelettes se deposent dans cette chambre, et les petites peuvent entrer dans la 
torche. Dans celie-ci, I' echantillon est injecte dans Ie plasma, qui amene les atomes 
neutres ou les ions excitees de I' echantillon it emettre un rayonnement de longueurs 
d'onde specifiques. L'energie emise est observee a l'aide du tube lumineux. On 
peut la faire converger vers la fente d' entree d' un spectrometre d' OU elle eclaire 
Ie reseau de diffraction. La lumiere est alors separee en longueurs d' onde consti
tutives et sort par une fente de sortie ou elie est classee. Elie arrive it un photomul
tiplicateur. Ce dernier emet un signal directement proportionnel it l'intensite de 
la lumiere incidente. Le signal est ensuite transmis it I'ordinateur par l'ensemble 
electronique de mesure. Les donnees sont confrontees aux resultats deja emma
gasines de I' analyse des etalons, puis transformees en unites de concentration. 
Les concentrations sont stockees sur disque puis presentees it I' analyste au peri
pherique d'entree-sortie. 

Parmi les avantages de la spectroscopie d' emission atomique it plasma induc
tif mentionnons: 

1. La faiblesse des interferences entre les divers elements. 
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2. L' obtention de bons spectres pour de nombreux elements dans un ensemble 
donne de conditions d' excitation, ce qui perrnet l' analyse de plusieurs 
elements dans des prises d' essai tres petites. 

3. n est possible de doser de faibles concentrations d'elements (p. ex., bore et 
phosphore) qui tendent a former des composes refractaires. 

4. On peut doser les elements dans une echelle dynamique de concentrations, 
qui varient du simple it la quatrieme et sixieme puissance de 10. 

5. L'inter£erence due a I'ionisation est petite ou nulle. 

6. La stabilite de I'analyse est durable. 

7. Les limites de detection sont comparables ou meilleures que celles des autres 
methodes spectrales d'analyse atomique (tableau 3-1). Les extraits de sol et 
les produits de la mineralisation des vegetaux peuvent "tre analyses directe
ment sans passer par les operations de concentration souvent exigees par la 
spectrophotometrie d'absorption atomique de £lamme. 

8. Le debit des echantillons est efficace. 

9. Le cout par echantillon analyse est faible. 

Les points suivants sont it prendre en consideration en spectroscopie d' emis
sion atomique a plasma inductif: 

1. Pour un element donne, il faut que la concentration minimale soit de cinq fois 
la limite de detection pour que les resultats soient acceptables (tableau 3-1). 

Tableau 3-1. - Longueurs d' onde, intervalles de concentration et limites de 
detection de divers elements par Ie spectrometre a plasma 
inductif ARL 3560 

Longueur Limite de 
d'onde Intervalle detection 

Element (nm) (mg' L - 1) (mg· L-') 

Al 237,34 0-500 0,006 
Ca 393,36 0-200 0,00 
Cu 324,75 0-50 0,001 
Fe 259,94 0-200 0,003 
K 766,49 0-600 0,01 
Mg 279,55 0-100 0,0 
Mn 257,61 0-30 0,001 
Na 589,59 0-400 0,003 
Ni 231,60 0-100 0,010 
P 178,29 0-500 0,031 
Pb 220,35 0-50 0,013 
S 180,73 0-500 0,019 
Ti 337,28 0-100 0,001 
Zn 213,86 0-70 0,001 
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2. Les extraits de sol et les produits de la mineralisation doivent f,tre debarrasses 
des particules en suspension par filtration sur membrane it ouvertures de 
0,45 /Lm afin d'empf,cher Ie colmatage du nebulisateur. 

3. Pour determiner Ie zero, on se sert de blancs. 

En general, pour calibrer, on analyse de trois Ii six etalons. Ces solutions 
secondaires devraient posseder la mf,me matrice que les echantillons. Pour leur 
preparation, on devrait utiliser des reactifs purs et de I' eau bidistillee. 

Les logiciels fournis par Ie fabricant du spectrometre permettent it I' analyste 
d'ef£ectuer automatiquement de nombreuses taches. L'injection automatisee des 
echantillons permet l'analyse d'un grand nombre de ces derniers sans interven
tion de I' analyste. On choisit un cycle de lavage qui suffit it eJiminer Ie transport 
de matieres d'un echantillon it I' autre. 
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ANALYSE DES SOLS 

4. - PREPARATION 

Codage des echantillons 

Les renseignements sur les echantillons sont inscrits dans un registre et, apres 
leur mise en ordre numerique, chaque echantillon re90it un numero qui lui est 
donne par Ie technicien du laboratoire. La documentation pertinente doit etre 
conservee. Les echantillons envoyes a l' etat congele doivent rester tel quel jusqu'a 
leur arrivee et ne pas degeler au cours du transport. Le premier point auquel on 
s' attarde est de determiner Ie degre d'urgence de certaines analyses. Par exemple, 
il peut etre souhaitable de mesurer le pH, de doserles nitrates, l' ammonium, etc., 
avant de pousser plus avant la manipulation des echantillons. 

Sechage 

La plupart des dosages portent sur des echantillons seches a I'air. Parfois, 
I' azote ammoniacal, I' azote nitrique, Ie pH, la conductivite et d' autres proprietes 
sont determines sur des echantillons possedant leur humidite naturelle, inune
diatement apres leur arrivee au laboratoire. Le sechage de certains sols, notam
ment des horizons organiques, peut modifier de fa90n irreversible certaines 
proprietes (Bartlett et James, 1980; Davey et Conyers, 1988; Leggett et Argyle, 
1983; Peverill et collab., 1975; Schalscha et collab., 1965; Searle et Sparling, 1987). 
Si les analyses doivent attendre, il faut conserver les echantillons humides a 2 °C 
ou les congeler a - 20 °C, selon Ie laps de temps precedant I'analyse. Les reci
pients des echantillons entreposes doivent etre fermes hermetiquement. Dans 
certains cas, il pourrait etre necessaire de secher une partie de I' echantillon a l' air 
et de conserver I'autre avec son humidite d'origine. La difficulte d'obtenir un 
echantillon representatif de sol humide peut etre attenuee par Ie melange preala
ble des echantillons humides avant Ie prelevement d' echantillons secondaires. 

Les echantillons de sol devraient €!tre seches a l' air apres la collecte afin d' em
pecher les changements dus a I'activite microbienne. Ce sechage est effectue a 
20-25 0c, a une humidite relative de 20 a 60 % Oackson, 1958); I'expression «seche 
a I' air» se rattache au sol que l' on ramene a la temperature et a I'humidite ambian
tes. Les grosses mottes de sol humide sont brisees a la main et etalees sur du 
papier, dans un local exempt d'emanations, de poussieres, etc. Si les grosses 
mottes ne sont pas brisees, elles prendront trop de temps a secher et elles seront 
egalement plus difficiles a broyer. Le sol sec est ecrase doucement sous un rouleau 
de bois. Les agregats grossiers, les pierres et les gros morceaux de matieres 
organiques (racines, feuilles et autres matieres vegetales) sont eliInines. 

Broyage 

Cette operation essentielle permet d'homogeneiser Ie sol et d' attenuer l' er
reur au sous-¢chantillonnage, de meme qu'a augrnenter la surface specifique. 
Apres sechage a l' air, Ie sol est broye au moyen d'un appareil modifie de Rukuhia 
de fa90n a pouvoir traverser un tamis a mailles de 2 mm (Day et Dixon, 1965). Ce 
broyeur comprend trois cylindres horizontaux dans lesquels on enferme les 
echantillons et des barres de metal. Les cylindres tournent sous I' action de rouleaux 
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mus a I' electricite. Durant leur rotation, I' echantillon est broye par les barres et 
tombe a travers Ie grillage des parois du cylindre dans un bac. Les residus de 
gravier (fragments de roches alterees et non alterees) et les residus organiques (p. 
ex., matieres fibreuses des racines) sont elimines. Ces matieres sont pesees et leur 
pourcentage dans l'echantillon total est determine. On obtient environ 500 g de 
sous-echantillons de terre fine homogeneisee (sol de moins de 2 mm) par quar
tage (Jackson, 1958) ou par passage dans un separateur a cloisons dans lequel 
I' echantillon de sol est automatiquement subdivise en deux par une serie de con
duits d'ecoulement. Le processus est repete autant de fois qu'il est necessaire. 
L' echantillon est conserve dans une bolte de carton ou un bocal de verre. 

Presque toutes les determinations sont effectuees fraction fine de sol (gra
nulometrie de moins de 2 mm). Si on a besoin de moins de 1 g d' echantillon pour 
un dosage particulier, cette fraction pourrait ne pas etre suffisamment 
representative . On obtient un plus petit echantillon en broyant un sous-echantil
Ion de 2 mm au pilon et au mortier ou dans un melangeur-broyeur Spex, par 
exemple a 35 «mesh», pour Je carbone organique ou a 60 a 100 «mesh» pour I' azote 
total. 

La composition du broyeur et du tamis est importante, notamment si I' on 
veut doser des elements-traces. Pour Ie dosage des metaux lourds (tels que Cu et 
Zn), la terre est broyee dans un mortier d'agate ou de porcelaine au moyen d'un 
pilon (preferes au broyeur de sol Rukuhia), puis passee a travers un tamis de 
nylon a ouvertures de 2 mm (ou plus petites s'il y a lieu). On evite les tamis de 
fer, de cuivre et de laiton. Le broyage dans un appareil metalliquepeut egalement 
aboutir a une contamination grave, dans certaines analyses (p. ex., Ie fer peut 
gener Ie dosage du carbone organique). 

Toutes les operations de broyage s'effectuent dans du materiel propre et sec. 
Le broyeur doit etre nettoye a fond, entre Ie passage des echantillons, pour eviter 
la contamination. Avec Ie pilon et Ie mortier, il faut que tout Ie sous-echantillon 
puisse traverser Ie tamis. 

Entreposage 

Durant l'entreposage, les sols (seches a l'air ou congeles) peuvent subir des 
transformations importantes, notamment a I' egard des concentrations d' ele
ments nutritifs extractibles (Maynard et collab ., 1987; Peverill et collab ., 1975; 
Searle et Sparling, 1987). n s' ensuit que beaucoup d' analyses des matieres extrac
tiblcs sont cffcctuees sur des echantillons humides et que, en consequence, les 
sols sont entreposes a l'etat congele jusqu'a ce que les analyses puissent etre 
effectuees. 

Les effets a long terme de I' entreposage d' echantillons humides congeJes n' ont 
pas ete suffisamment etudies. C' est un facteur dont il faut tenir compte dans 
!'interpretation des resultats des analyses de sol immediatement apres la collecte 
ou apres une duree quelconque d' entreposage. La segregation des particules est 
un accident susceptible de survenir durant Ie broyage, Ie tamisage et I' entrepo
sage; il faut donc que I' echantillon broye soit bien melange avant d' en prelever et 
d' en peser une pour analyse. 
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Remarques 

n faut assurer l'integrite de I' echantillon. Les resultats des analyses ne sont 
pas meilleurs que les echantillons preleves et que la methode de preparation. 
Comme la prise d' essai est restreinte, il importe que les sous-echantillons soient 
bien choisis et melanges a fond et que la quantite preparee soit au moins 10 fois 
superieure it celle de la prise d' essai. 
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5. - HUMIDITE 

(i) DEGRE D'HUMIDITE 

Principe 

Le degre d' humidite est mesure par pesee d'un echantillon qui vient d' etre 
preleve, puis par dessiccation du sol dans un four it air force, suivi d'une nouvelle 
pesee. La perte de poids (eau) s'exprime en pourcentage du poids anhydre. La 
matiere organique de certains sols peut se decomposer a 105 °C. Dans la plupart 
des cas, Ie phenomene n'est pas une cause grave d'erreur, mais il peut Ie devenir 
si les sols renferment des quantites considerables de composes volatils (p. ex., des 
sols contamines par les hydrocarbures). 
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Materiel 

Plats jetables d' aluminium (ou boltes metalliques tarees pour la determination de 
l'humidite du sol) 

Etuve 
Balance 
Dessiccateur 

Reactifs 

Aucun. 

Mode d'operation 

1. Peser un plat d'aluminium (a 0,01 g pres) (W,). 

2. Transvaser environ 5 g d' echantillon de sol mineral (a 0,01 g pres) dans Ie 
plat et peser Ie sol plus Ie plat (W,). 

3. Placer Ie plat renfermant l' echantillon dans une etuve a IDS 0c. Secher 
jusqu'a un poids constant (24 heures). 

4. Laisser refroidir 30 minutes au dessiccateur. Peser avec une precision de 
0,01 g (W3)' 

Calculs 

Masse de sol seche (g) = W3 - W 1 

Humidite (g) = W, - W3 

% d' eau _ Humidite (g! 
en paids - Masse de sol anhydre (g) 

x 100 

Exprimer les resultats avec trois chiffres significatifs. 

Remarques 

1. Pour determiner Ie degre d'humiclite des echantillons d'horizons L-F-H, secher 
ces derniers a 70 °C pendant 48 heures. 

2. La teneur en humidite dans Ie sol secM a l' air s' appelle humidite hygrosco
pique. Cette derniere varie de moins de 0,2 % dans les sables a plus de 8 % 
dans les echantillons d'horizons L-F-H, selon l'humidite relative dans Ie local 
d' entreposage, la finesse des particules, etc. Les echantillons devraient etre 
mis a secher avant que l'on en determine.!a teneur en humidite. 

3. Les resultats des dosages de N, P et K, etc. sont souvent exprimes par rapport 
au poids anhydre. Si les analyses sont effectuees sur un echantillon sec 11 l' air 
ou humide, il faut corriger les resultats en fonction du poids anhydre, en 
determinant l'humidite d'un sous-echantillon et en multipliant les resultats 
par Ie coefficient d'humidite OU: 
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Coefficient _ Paids du sol sec Il l'air (g! 
d'humidite - Paids du sol anhydre (g) 

4. On peut atteindre un taux de reproductibilite pour la teneur en humidite 
de ± 0,5 %. 

5. On contr6le periodiquement l'etuve pour s'assurer que les fluctuations de 
temperature ne depassent pas ± 5 "C. 

6. Pour Ie contr6le de la qualite du pourcentage de 1'humidite II saturation, on 
devrait analyser un minimum d'un echantillon de reference par lot de 
40 echantillons (au moins un echantillon de reference par jour). Environ 5 % 
des echantillons sont faits par duplicata. La justesse des mesures d'humidite, 
exprimee en termes de coefficient de variation, devrait etre egale ou inferieure 
II 10 %. Par exemple, a long terme, les analyses de deux echantillons de 
laboratoire ont donne 2,70 ± 0,13 % (coefficient de variation de 4,9 %) pour 
les sols mineraux et 7,92 ± 0,16 % (coefficient de variation de 2,0 %) pour 
l'echantillon d'horizon L-F-H. Les resultats communiques par Ie projet Direct 
Delayed Response pour plusieurs laboratoires ont ete de 2,76 ± 0,21 % (coeffi
cient de variation de 7,7 %) et de 8,41 ± 0,73 % (coefficient de variation de 
8,6 %), respectivement. 

Ouvrages cites 

Cappo, K.A.; Blume, L.J.; Raab, G.A.; Bartz, }.K; Engels, J.L. 1987. Analytical methods manual for 
the direct! delayed response project soil survey. U. S. Environ. Prot. Agency, Washington, D. C. 

Houba, V.J.G.; van der Lee, }.}.; Novozamsky, I.; Walinga, I. 1988. Soil and plant analysis. Part 5: 
Soil analysis procedures. Agric. Univ., Wageningen, Pays�Bas. 

McKeague, J.A., editeur. 1978. Manual on soil sampling and methods of analysis. Can. Soc. Soil Sci., 
Ottawa, Ontario. 

Sheldrick, B.H., editeur. 1984. Analytical methods manua1 1984. Agriculture Canada, Institut de 

recherches sur les terres, Direction generale de la recherche, Ottawa. Contribution 84-30. 

van Re,euwijk, L.P., editeur, 1987. Procedures for soil analysis. Int. Soil Ref. Inf. Cent., Wageningen, 
Pays-Bas. Etude technique 9. 

(ii) COURBE DE RETENTION DE L'HUMIDITE JUSQu'A UNE PRESSION 
DE 1 500 kPa (0 A 1 5  bars) 

Principe 

On porte les sols a 1'equilibre avec l'eau sous diverses tensions, et on deter
mine leur humidite. La capacite de retention de l' eau dans les sols depend de 
plusieurs facteurs: texture ou repartition granulometrique, teneur en matiere 
organique (en raison de la nature hydrophile de cette derniere), nature des co1101-
des mineraux et structure du sol ou disposition des particules. 
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a) Faible pression, de 0 11 100 kPa (de 0 11 1 bar) 

Materiel 

Extracteur a plateau sous pression d'un bar (Soil Moisture Equipment CD., Santa 
Barbara, Californie) 

Plateaux de ceramique pour une pression d'un bar 
Anneaux de caoutchouc (5 cm de diametre, 1 cm de hauteur) 
Source d'air comprime avec distributeur, regulateur et indicateur de pression 
Balance 
Etuve 
Plats d'aluminium jetables ou boltes metalliques pour la determination de 

l'humidite du sol 
Dessiccateur 

Reactifs 

Aucun. 

Mode d'operation 

1. Plonger les plateaux de ceramique dans I' eau pendant 24 heures pour les 
saturer. 

2. Deposer les plateaux sur la table de travail. 

3. Disposer les anneaux de caoutchouc etiquetes en ordre, sur Ie plateau (chaque 
plateau peut contenir 12 echantillons). 

4. Remplir les anneaux de sol seche a I' air, de 2 mm de granulometrie, au moyen 
d'une spatule (echantillon d'environ 20 g). Afin d'eviter la segregation des 
particules de sol, deposer tout I' echantillon de sol dans I' anneau. 

5. Egaliser I'echantillon dans l'anneau sans Ie tasser. 

6. Recouvrir Ie plateau d' eau de fa90n a humecter I' echantillon par Ie bas. Ajou
ter I' eau entre les anneaux jusqu'a ce qu'il y ail un excedent d'eau (au moins 
3 mm de profondeur) sur Ie plateau. 

7. Couvrir les echantillons de papier paraffine ou d'une feuille de plastique. 

8. Laisser les echantillons reposer durant la nui!. 

9. Le lendemain, aspirer I'excedent d'eau du plateau a la seringue, avec une 
pipette jetable ou par siphonnement. 

10. Placer Ie soele triangulaire du plateau dans Ie fond du recipient de I' extrac
teur. 

11. Deposer Ie plateau et les echantillons dans la partie la plus basse de I'extrac
teur. Installer les plateaux medians et superieurs (inserer des cales de plasti
que entre les plateaux). 
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12. Brancher les tubes d' evacuation. 

13. Fermer l'extracteur et serrer, en s'assurant que Ie joint torique es� en place; 
serrer uniformement tous les ecrous. Appliquer la pression souhaitee dans la 
gamme de 0 it 100 kPa (0 it 1 bar). Faire monter graduellement la pression dans 
Ie recipient. 

14. Recueillir dans un becher I' eau ecoulee par les tubes d' evacuation. 

15. Maintenir la pression tant qu'il s'ecoule de l'eau (en general 18 a 20 h; 48 h et 
plus pour certains sols). 

16. Relilcher la pression de l'extracteur (retirer les tubes d'evacuation de I'eau 
avant d'arreter I'appareil). 

17. Ouvrir l'extracteur. 

18. Sans attendre indument, transvaser, au moyen d'une large spatule, I'echan
tillon de sol humide de I'anneau dans un plat tare. (11 n'est pas necessaire de 
transvaser tout Ie sol.) . 

19. Peser immediatement I'echantillon humide (a 0,01 g pres), puis porter it 
I' etuve a secher, 24 heures it 105 °C. 

20. Deposer les echantillons dans un dessiccateur, laisser refroidir et peser. 

Calcul 

Masse de Masse de 
I 'tehantillon - de I 'tehantillon 

% d'humiditt = �h:.:u:::m:.:id;::e'
:'

(;'2g
)
,:---:-;;,;:

a::.:n:.:,hYz..:d::.re::...:o(g,,-) .,...,. x 100 
Masse de I '  tehantillon anhydre (g) 

b) Haute pression, de 100 a 1 500 kPa (de 1 a 15  bars) 

Materiel 

Extracteur it plateau sous pression de 15 bars (Soil Moisture Equipment Co., Santa 
Barbara, Californie) 

Plateaux de ceramique pour une pression de 15 bars 
Bouteille de gaz comprime (N,) avec distributeur, regulateur et indicateur de 

pression (0 a 2 MPa) (Le regulateur doit pouvoir contriller la pression dans la 
gamme de 0,1 it 1,6 MPa) 

Anneaux de caoutchouc 
Balance 
Etuve 
Plats it peser (plats d' aluminium jetables ou boites metalliques pour la determi

nation de I'humidite du sol) 
Burette de 50 mL 
Dessiccateur 

Reactifs 

Aucun. 
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Mode d'operation 

1. En utilisant les plateaux de ceramique pour manipulation sous 15 bars, suivre 
les etapes 1 a 12 du mode operatoire precedent, en appliquant une pression 
de 1 11 15 bars (100 11 1 500 kPa). 

2. Recueillir I' eau des tubes d' evacuation dans un becher. 

3. Laisser reposer pour la nuit. 

4. Relier Ie tube d' evacuation 11 la burette partiellement remplie d' eau du 
robinet. 

5. Les echantillons devraient rester dans I' extracteur tant que I' ecoulement de 
I' eau de tous les echantillons du plateau n' a pas cesse et que les sols n' ont pas 
atteint l'equilibre (24 11 48 heures pour la plupart des sols; toutefois jusqu'a 
120 heures pour les sols fins et organiques). La stabilite de la lecture de la 
burette indiquerait I' arret de I' ecoulement de I' eau de tous les echantillons et 
l'atteinte de I' equilibre. 

6. Debrancher la burette afin d' empecher un retour d' eau du robinet. 

7. Relikher la pression de l'extracteur. 

8. Suivre les etapes 17 it 20 du mode d'operation precedent. 

Calcul 

Masse de Masse de 
I' echantillon - I' echantillon 

% d'humidite = .,....,.-'h-'u __ m-'id __ e:-'(g"")_-=-
a_n�hyLd

:-r.:...e ",(g,,-)
.,..,. x 100 

Masse de l'echantillon anhydre (g) 

Remarques 

1. Si les orifices d' evacuation des plateaux continuent de barboter apres quel
ques heures d' application de la pression, les plateaux sont probablement 
defectueux. Les remplacer. 

2. Ne pas laisser la pression fluctuer durant une extraction. La verifier it toutes 
les deux ou trois heures (et regler s'il y a lieu). Siles fluctuations de la pression 
sont dans la gamme de tolerance precisee du regulateur, aucune correction 
n' est flecessaire. 

3. Ne jamais retirer Ie couvercle de I' extracteur sous pression. 

4. La hauteur de I' echantillon dans I' anneau devrait etre la plus petite possible 
afin de reduire Ie delai d' atteinte de I' equilibre, proportionnel au carre de la 
hauteur de I' echantillon dans I' anneau. 
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5. Approximation de la capacite au champ: ce parametre est souvent estime par 
la mesure de l'humidite retenue aux pressions suivantes: 

Sols grossiers 
Sols de texture moyenne 
Sols fins 

10 kPa 
33 kPa 
50 kPa 

(1/10 bar) 
(1/3 bar) 
(1/2 bar) 

6. Approximation du point de fJetrissement: on estime souvent Ie point de 
fletrissement en mesurant Ie pourcentage d'humidite it 1 500 kPa (15 bars). II 
varie selon l'espece vegetale et son stade de croissance, p. ex., de 10 a 25 bars 
chez les mesophytes. 

7. Approximation de l'eau disponible: l'eau disponible est la quantile d'eau 
retenue dans Ie reservoir du sol et dans laquelle peuvent puiser les vegetaux. 
On I' estirne en calculant la difference entre la capacite au champ et Ie point de 
fletrissement: 

Eau disponible (%) = Capacite au champ (%) - Point de fletrissement (%) 

Pour une culture donnee, Ie calcul de I' eau disponible a partir d' observations 
sur place du point de fletrissement et de la capacite au champ peut differer 
enormement des valeurs etablies au laboratoire, en partie parce que les 
methodes de laboratoire ne tiennent pas compte de la distribution des 
racines. 

8. (i) 10 kPa (1/10 bar) 

Pour Ie contri'ile de la qualite, on peut introduire trois plateaux de ceramique 
dans I' extracteur pour chaque extraction. Chaque plateau porte un echantil
Ion de reference. Environ 5 % des echantillons sont faits par duplicata. 

La precision de la mesure de l'humidite devrait etre egale ou inferieure it 
10 %. Par exemple, les analyses it long terme de deux echantillons de labora
toire ont donne 12,03 ± 1,13 % (coefficient de variation de 9,4 %) et 54,22 ± 
1,96 % (coefficient de variation de 3,6 %). 

(ti) 33 kPa (1/3 bar) 

Pour Ie contri'ile de la qualite, on peut introduire trois plateaux de ceramique 
dans I' extracteur pour chaque extraction. Chaque plateau porte un echantil
Ion de reference. Environ 5 % des echantillons sont faits par duplicata. 

La precision de la mesure de l'humidite devrait etre egale ou in£erieure a s  %. 
Par exemple, les analyses a long terme de deux echantillons de laboratoire ont 
donne 38,72 ± 1,74 % (coefficient de variation de 4,5 %) et 5,41 ± 0,24 % 
(coefficient de variation de 4,4 %). 

(iii) 1 500 kPa (15 bars) 

Pour Ie contri'ile de la qualite, on peut introduire trois plateaux de ceramique 
dans I' extracteur pour chaque extraction. Chaque plateau porte un echantil
Ion de reference. Environ 5 % des echantillons sont faits par duplicata. 
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La precision de la mesure de l'humidite devrait etre egale ou inferieure a 
10 %. Par exemple, les analyses it long terme de deux echantillons de labora
toire ont donne 2,65 ± 0,24 % (coefficient de variation de 9,1 %) et de 21,05 
± 1,66 % (coefficient de variation de 7,9 %). 

Ouvrages cites 

Casse;l, D.K.; D.R. Nielsen. 1986. Field capacity and available water capacity. Pages 901-926 in A. 
Klute, editeur. �ethods of soil analysis. Part 1, Agron. 9. Am. Soc. Agron., Maruson, Wisconsin. 

Klute, A. 1986. Water retention: laboratory methods. Pages 635-662 in A. Klute, editeur. Methods of 
soil analysis, Part 1, Agron. 9. Am. Soc. Agron., Madison, Wisconsin. 

Richards, L.A.; editeur. 1954. Diagnosis and improvement of saline and alkali soils. U.S. Dep. Agric., 
Washington, D.C. Agric. Handb. 60. 

van Reeuwijk, L.P., editeur, 1987. Procedures for soil analysis. Int. Soil Ref. Inf. Cent., Wageningen, 
Pays-Bas. Rapport technique 9. 

6. - MATIERE ET CARBONE ORGANIQUES 

(i) ESTIMATION DIRECTE DE LA TENEUR EN MATIERE 
ORGANIQUE PAR PERTE AU FEU 

Principe 

La matiere organique est oxydee par calcination a 375 °C, ce qui nous permet 
d' estimer la perte de poids ainsi subie. 

Materiel 

Four it moufle 
Creusets de porcelaine 
Dessiccateur 

Reactifs 

Aucun. 

Mode operatoire 

1. Chauffer les creusets pendant une heure it 375 °C. 

2. Laisser refroidir it I' air libre it environ 150 °C. Porter au dessiccateur et laisser 
refroidir 30 minutes, puis peser. 

3. Peser environ 5 g d'echantillon anhydre (a 0,001 g pres), de 2 mm de 
granulometrie, dans Ie creuset. 

4. Placer les creusets renfermant les echantillons dans un four a moufle it la 
temperature ambiante. Rechauffer lentement (it raison de 5 °Clminute) 
jusqu'a 375 °C ± 5 0C. 
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5. Maintenir cette temperature pendant la nuit (16 heures). 

6. Eteindre Ie four et laisser la temperature descendre a environ 150 °C. 

7. Retirer les creusets et les porter au dessiccateur pour 30 minutes. Peser au 
miIIigramme pres. 

Calcul 

Perte au feu (%) 
(teneur 

approximative 
en matiere 
organique) 

Remarques 

Masse de Masse de 
l 'echantillon - l 'echantillon 

= anhydre (g) apres calcination (g) 
Masse de l 'echantillon anhydre (g) 

x 100 

1. Cette methode, dite de la perte au feu, donne une estimation suffisamment 
precise de la teneur en matiere organique pour la plupart des cas OU on a 
besoin de la decrire. 

2. Elle convient Ie plus aux echantillons bien aeres (p. ex., sols sableux et tour
beux) renfermant peu de mineraux argileux et de carbone inerte (charbon de 
bois). 

3. Elle ne convient pas aux sols calcaires. 

4. L' erreur a laquelle la methode est exposee est la suivante: une partie de la 
perte de masse peut etre imputee au carbone des carbonates ainsi qu'a I'eau 
et aux groupes hydroxyle de I' argile; une partie de I' erreur peut egalement 
etre causee par la combustion des composes de carbone inerte ainsi que par 
la volatilisation des substances qui ne sont pas organiques. 

5. Dans certains sols, I' oxydation des matieres carbonees est incomplete a 375 °C. 

6. Sur la justesse et la precision, les donnees disponibles sont in�uffisantes. 

Ouvrages cites 
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"loss-on-ignition" method. Commun. Soil Sci. Plant Anal. 20:1675-1695. 

David, M.B. 1988. Use of loss-on-ignition to assess soil organic carbon in forest soils. Cornmun. Soil 
Sci. Plant Anal. 19:1593-1599. 
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Am. Soc. Agron., Madison, Wisconsin. 

Ranney, R.W. 1969. An organic carbon-organic matter conversion equation for Pennsylvania surface 
soils. Soil Sci. Soc. Am. Proc. 33:809-811. 

(ii) CARBONE ORGANIQUE PAR VOlE HUMIDE EN MILIEU ACIDE 
(METHODE DE WALKLEY-BLACK MODIFIEE) 

Principe 

On oxyde la matiere organique au moyen d'un melange de K,Cr,O, et de 
H,S04' Le K,Cr,O, non reduit est titre en retour avec du FeS04. La seule source 
de chaleur est la chaleur de dilution du H,S04 concentre avec K,Cr,O,. Puisque 
aucune source exterieure de chaleur n' est appliquee, la methode ne donne qu' une 
estimation du carbone organique spontanement oxydable et elle sert a mesurer la 
teneur en carbone organique total. On estime la teneur en matiere organique en 
supposant que cette derniere renferme 58 % de carbone (coefficient de Van 
Bemmelen); toutefois, ce coefficient varie considerablement d'un sol a l' autre. En 
raison des difficultes du dosage de la matiere organique, il est recommande aux 
chercheurs de determiner et de communiquer la teneur en carbone organique en 
fonction de la teneur en matiere organique dans Ie sol (Nelson et Sommers, 1982). 

Materiel 

Agitateur magnetique 
llluminateur reglable a usage general 
Bouteille de repartition a repetition (pour la solution de K,Cr,O,) 
Repartiteur d' acide (<<dispensettes» de Brinkman, reglable a 10-50 mL, a rev�te-

ment de teflon, adapte aux bouteilles de 4 kg de H,S04 de qualM reacti£) 
Burette 
Feuille d' amiante 
Erlenmeyers (125 mL) 
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Reactifs 

1. Solution etalon de dichromate de potassium (0,1667 M = 1,00 N). - Dissou
dre exactement49,04 g de K,Cr,O, de qualite reactif (secher 2 heures a 105 °C) 
dans de l'eau et completer it 1 L dans une fiole jaugee. 

2. Solution de sulfate ferreux (0,5 M = 0,5 N). - Dissoudre 140 g de FeS04·7H,O 
de qualiM reactif dans environ 800 mL d'eau; ajouter 40 mL de H,S04 con
centre, laisser refroidir, puis completer it 1 L dans une fiole jaugee. Melanger 
a fond. Garder la solution dans une bouteille fermee hermetiquement. Veri
fier quotidiennement la normalite en titrant au moyen d'une solution etalon 
de bichromate (cette solution constitue Ie blanc). 

3. Solution indicatrice de sulfate d' ortho-phenanthroline ferreuse (0,025 M), 
vendue dans Ie commerce sous Ie nom de ferroYne. Utiliser directement sans 
diluer. 

4. Acide suifurique concentre, ne titrant pas moins de 96 % (densite: 1,84). 

Mode d'operation 

1. Dans un mortier, broyer environ 5 g de sol de 2 mm de granulometrie, au 
moyen d'un pilon. Ne pas utiliser d'instruments de fer ou d'acier. Bien 
melanger Ie sol dans Ie mortier au moyen d'une spatule. 

2. Peser 0,50 g (it 0,01 g pres) de sol de 0,50 mm de granulometrie (35 «mesh») et 
transvaser complNement dans un erlenmeyer de 125 mL. En peser moins si 
c' est un sol noir et lourd; davantage si c' est un sol leger ou un sol d'horizon 
inferieur (p. ex., 0,05 g d'echantillon de tourbe ou de sol d'horizons L-F-H et 
2 g de sable). En general, on analyse entre 0,5 et 2 g de sol mineral et entre 
0,05 et 0,20 g de sol organique. 

3. Inclure deux blancs afin de titrer la solution de FeS04. 

4. Ajouter precisement 10 mL de solution de dichromate. Eviter I' eclabousse
ment des fines particules de sol. Agiter lentement Ie contenu de la fiole. 

5. Ajouter rapidement 20 mL de H,S04 concentre en dirigeant Ie jet dans la 
suspension. 

6. Melanger immediatement par rotation it faible vitesse pendant une minute. 
Travailler sous hotte, puisqu'il se degage des emanations a l'etape prece
dente. Effectuer Ie melange en evitant que des particules de sol n'adherent 
aux parois de la fiole, ce quiles soustrairait du contact avec les reactifs. Laisser 
reposer les fioles environ 30 minutes (de 20 it 40 minutes) sur une feuille 
d' amiante. 

7. Ajouter environ 30 mL d' eau distillee et trois ou quatre gouttes de ferroYne. 

8. Durant Ie titrage, utiliser un agitateur magnetique et un illuminateur reglable 
it usage general. Au moyen d'une burette automatique, ajouter rapidement 
de la solution de sulfate ferreux pour commencer. Au debut, la coloration est 
brun fonce (selon la teneur en matiere organique dans l'echantillon). Puis elle 
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passe au verdatre, au vert fonce ou au bleu verdatre. Ajouter alors la solution 
de titrage goutte a goutte. Le point de virage est atteint lorsque la coloration 
passe rapidement du bleu verdatre au brun rougeatre. Verifier en ajoutant 
une goutte de solution de bichromate. La couleur devrait revenir au bleu 
verdatre (Ies gouttes debitees par la burette devraient etre precisement du 
meme volume). Si Ie point de virage est depasse, ajouter un peu (0,5 mL) de 
solution de bichromate (noter la quantite ajoutee) et terminer Ie titrage. Tenir 
compte des volumes utilise dans les calculs. 

Si la burette indique entre 0 a 4 mL de FeSO" repeter Ie titrage avec moins de 
sol; si elle indique 17 mL ou plus, repeter Ie titrage avec plus de sol. 

Calcul 

% de carbone = M x _,----c:-:-,..V-:''-----_V-:::=-' -:---:-:- a 39 ' 
dans Ie sol -eM d I '  h ·11 d I ( )  

x , , ou 
asse e ec antl on e so g 

M = Molarite de la solution de FeSO,. 

0,39 = 3 x 10-3 X 100 x 1,3, OU 3 est la masse equivalente de C et 1,3 est Ie 
coefficient explique ci-dessous. 

V, = Volume de FeSO, exige pour titrer Ie blanc (mL). 

v, = Volume de FeSO, exige pour titrer l'echantillon (mL). 

Dans ce mode operatoire, la matiere organique subit une oxydation in
complete. Le coefficient de 1,3 decoule de l'hypothese que Ie taux de la reaction 
est de 77 %. 

Taux de matiere organique (%) = taux de carbone organique (%) x 1,724. Le 
coefficient de Van Bemmelen de 1,724 provient du fait que la matiere organique 
renferme 58 % de carbone. 

Remarques 

1. Les nitrates genent I' analyse uniquement lorsque leur teneur depasse celie 
du carbone de 5 %. 

2. Les carbonates ne genent pas I' analyse meme s'ils constituent jusqu'a la 
moitie de la masse de I' echantillon. 

3. Le carbone elementaire (p. ex., charbon de bois) n'est pas attaque par la 
solution de dichromate. 

4. Le broyage de I' echantillon n' est necessaire que pour reduire I' erreur enta
chant Ie sous-echantillonnage, et il n' est generalement pas necessaire de 
tamiser l'echantillon broye (si Ie tamisage est exige, utiliser un tamis en metal 
non ferreux). 

5. La presence de Fe(I1) cause une erreur par exces. Done, pour eviterla conta
mination des echantillons de sol par des ions metalliques sous forme reduite, 
il est recommande de ne pas les broyer, particulierement les sols grossiers, 
dans un mortier de fer ou d' acier. 
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6. La matiere organique est oxydee par Ie Cr20,'- .  La reaction est activee par la 
chaleur de dilution degagee par Ie melange de H2S04 avec la solution de 
K2Cr20, (2 volumes de H2S04 + 1 volume de solution de K2Cr,O,). 

7. Les oxydes superieurs de Mn provoquent une erreur par defaut. 

8. La molarite de H2S04 devrait etre d'environ 6 M. Cest pourquoi on n'ajoute 
que 30 mLd'eau. (10 mLde solution de K,Cr,O, + 20 mL de H2S04 concen
tre + 20 mL de H20 porteraient la molarite de H2S04 it 6 M.) 

9. Les sols seches it I' air renferment rarement des quantites suffisantes de Fe(lI) 
pour que cet element soit genant. Les sols gorges d' eau renferment souvent 
des concentrations elevees de Fe(lI), mais, dans la plupart des cas, ce dernier 
peut etre oxyde grace au sechage des sols prealable it l' analyse (Heffernan, 
1985). 

10. Les chlorures sont oxydes en chlorure de chromyle, qui se volatilise, ce qui 
augmente la concentration de matiere organique. Si Cl est present en concen
tration irnportante dans l' echantillon, ajouter 15 g d' Ag2S04 it 1 L de H2S04 
(reactif 4). 

11. H2S04 absorbe facilement l'eau. Utiliser par consequent ce reactif quand il est 
de preparation recente (Heffernan, 1985). 

12. Un analyseur de carbone donnerait une meilleure estimation de la teneur en 
C organique; toutefois, on ne trouve pas cet appareil dans tous les labora
toires. 

13. Pour Ie contr61e de la qualite, on devrait analyser au moins un echantillon de 
reference par lot de 50 echantillons (au moins un echantillon de reference par 
jour). Environ 5 % des echantillons sont faits par duplicata. La justesse de 
l'analyse du carbone organique devrait etre egale ou inferirure it 6 %. Par 
exemple, l' analyse it long terme de deux echantillons de laboratoire a donne 
4,49 ± 0,16 % (coefficient de variation de 3,6 %) et 7,16 ± 0,42 % (coefficient 
de variation de 5,8 %). 
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7. - pH A L'EAU OU AU CaCl, 

Principe 

Le pH est mesure par potentiometrie dans une pate saturee ou dans un sur
nageant en equilibre avec une suspension de sol constituee d'une partie de sol 
pour deux de liquide (une partie pour quatre si Ie sol est organique). Le liquide 
est soit de l' eau, soit un electrolyte (CaCl, 0,01 M). 

Materiel 

pH-metre numerique combine a un millivoltrnetre (p. ex., Accurnet Selective Ion 
Analyser, modele 750 de Fisher) equipe d'une electrode combinee et d'un 
dispositif automatique de compensation de la temperature 

Distributeur Brinkmann, reglable, de 20 mL. 

Reactifs 

1. Solution de CaCl, (0,01 M). - Dissoudre 14,7 g de CaCl, ·2H,O dans 10 L 
d' eau. Verifier Ie pH de la solution, qui devrait se situer entre 5,0 et 6,5. Au 
besoin, regler Ie pH avec du Ca(OH), ou du HC!. La conductivite devrait etre 
de 2,32 ± 0,08 mS'cm-1 It 25 0c. (En 23 ans aulaboratoire du Centre de fores
terie du Nord, il n' a jamais ete necessaire de regler Ie pH, et la conductivite 
est toujours restee dans I'intervalle precisee.) 

2. Solutions tampons, de pH de 4,0, de 7,0 et de 10,0. 

(i) MESURE DU pH DE LA pATE SATUREE 

Mode d'operation 

1. Remplir It moitie de sol un becher de plastique de 400 mL. 

2. Ajouter suffisamment d'eau pour humecter a peine tout Ie sol. Voir etape 4. 
(Nota: il est plus pratique de preparer un lot d' echantillons.) 

3. Agiter le sol a I'aide d'une spatule. Ajouter encore quelques gouttes d'eau et 
melanger de nouveau. Periodiquement, durant Ie melange, rafferrnir Ie 
melange de sol et d' eau en heurtant Ie becher sur la table de travail. Preparer 
ainsi une pate saturee de sol qui est capable de couler un peu mais qui ne 
s' ecoule pas du becher lorsque ce dernier est incline. En outre, sauf si elle est 
constituee d'argile, la pate devrait glisser librement de la spatule. La surface 
de la pate saturee d' eau brille par l' effet de la reflexion de la lurniere. 

4. Couvrir les bechers. Laisser les pates en equilibre une heure et en verifier la 
saturation. n ne devrait pas s' accumuler d' eau libre It la surface de la pate, et 
cette derniere ne devrait pas figer de fa�on marquee ni perdre son apparence 
luisante. Au besoin, ajouter de I'eau et bien melanger. (Prendre note de la 
quantite de sol et de la quantite d' eau qui auront servi a preparer la pate 
saturee, s'il faut exprirner les resultats d'apres la masse de sol sec plutilt que 
d' apres la masse de l' extrait sature.) 
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5. Inserer I' electrode dans la p<l.te It diverses profondeurs et It diverses reprises, 
pour obtenir une lecture du pH dans differentes parties de I' echantillon 
jusqu'a ce qu'un resultat representatif soit obtenu. 

(ii) MESURE DU pH D'UNE SUSPENSION SOL-EAU 
OU SOL-CaCI, (1 :2) 

(1:4 SI LE SOL EST ORGANIQUE) 

Mode d'operation 

1. Peser 10 g de sol seche It I' air, de 2 mm de granulometrie, dans un becher de 
50 ou de 100 mL. 

2. Ajouter 20 mL de solution de CaCl, (40 mL si Ie sol est organique); si H,O est 
exige comme milieu de suspension, utiliser de I' eau plutO! que la solution de 
CaCl, tout Ie long du mode operatoire. 

3. Laisser Ie sol absorber la solution, sans Ie melanger, puis melanger It fond 
pendant 10 secondes au moyen d'une tige de verre. 

4. Au cours des 30 minutes qui suivent, agiter la suspension quatre ou cinq fois. 

5. Laisser reposer la suspension 30 minutes. 

6. Mesurer Ie pH en plongeant une electrode combinee dans Ie surnageant. 

7. Noter Ie pH lorsque la mesure est stable (habituellement une minute). 

(iii) MESURE DU pH D'EcHANTILLONS DE SOL ORGANIQUE 
A LEUR ETAT D'HUMIDITE NATURELLE 

Mode d'operation 

1. Peser 10 g de sol humide. 

2. Preparer une pMe saturee a I' aide d'une solution de CaCl, 0,01 M [methode 
7 (i)]. Utiliser de I' eau plutot que la solution de CaCl, tout Ie long du mode 
d' operation, si I' eau est exigee comme milieu de suspension. 

3. Ajouter 20 mL de solution de CaCl, 0,01 M. 

4. Agiter la suspension cinq ou six fois au cours des 30 minutes qui suivent. 

5 .  Suivre Ie mode d'operation de la methode 7 (ii) pour les suspensions d'une 
partie de sol pour deux de solution. 

Calculs 

Aucun. 
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Remarques 

1. La mesure du pH du sol dans une solution de CaCl, 0,01 M offre les avantages 
suivants: 

(i) Le pH est presque independant de la dilution dans une large gamme de 
rapports du sol au CaCl,. 

(ii) La mesure donne une bonne approximation du pH du sol dans les 
conditions naturelles. 

(iii) Les resultats sont davantage reproductibles que ceux de la mesure du pH 
dans H,O. 

(iv) Les resultats dependent moins de la position de l' electrode dans Ie milieu. 

(v) La solution de CaCl, 0,01 M possede une composition electrolytique sem
blable a celie des solutions de sol que I' on observe aux conditions opti
males d'humidite pour la croissance vegetale dans Ie sol non sale. 

(vi) La solution de CaCl, masque la variabilite de la teneur des sols en sels, et 
Ie sol etant maintenu en floculation, I' effet de la suspension est elimine. 

2. Le pH-metre devrait etre calibre au moyen de deux solutions tampons dont 
Ie pH se trouve respectivement au point extreme de I'intervalle prevu de pH 
des sols (ordinairement 4,0 et 7,0). Le pH des tampons devrait etre regIe au 
moins une fois par jour. n devrait etre verifie apres une longue serie de 
rnesures. 

3. Garder Ie recipient de la solution tampon bien ferme et ne jamais remettre de 
solution tampon dans sa bouteille. 

4. Les solutions tampons, notamment a pH de 9,0 et de 10,0, sont sensibles au 
CO, et peuvent rapidement s' alterer. Par consequent, il est recommande de 
ne pas les entreposer pour de longuesperiodes. 

5. La teneur de certains sols en CO, peut changer avec Ie temps. Eviter par 
consequent de retarder la prise des mesures sans raison valable, apres avoir 
introduit I' electrode dans Ie milieu. Le pH initial d'un sol non alcalin peut etre 
de 0,5 unite de plus que Ie pH mesure apr"s repos de 30 minutes au moins. 

6. Ne jamais laisser les solutions secher sur l' electrode. 

7. Ne pas frotterl'electrode sur les parois du becher. 

8. Ranger I' electrode dans une solution a cette fin ou dans une solution tampon 
dont Ie pH est de 4,0 a 7,0. 

9. Avant de retirer I'electrode, toujours mettre I'appareil hors tension ou en 
attente. 
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10. La presence d' argile peut ralentir la vitesse de reaction de I' electrode. Pour 
eviter cela, nettoyer it fond I' electrode entre les mesures. Si la reponse de 
I' electrode est lente, nettoyer cette derniere en la plongeant dans une solution 
faible de HCI pour la nuit. 

11. Le fait d' essuyer et d' assecher l' electrode au moyen d'un linge ou d'une etoffe 
ou de retirer I' electrode de la solution lorsque I' appareil n' est pas en attente 
risque de causer la polarisation de I'electrode. 

12. Durant la preparation de la pate saturee, ne pas oublier les points suivants: 

(i) Ne pas melanger Ie sol tant que toute la masse de sol n' est pas humectee. 

(ii) Les sols organiques sees (notarnment ceux qui sont grossiers ou qui 
possedent une texture Iigneuse) exigent d'etre humectes pendant toute 
une nuit sil' on veut obtenir une pate saturee qui donne une mesure finale 
precise. Ces sols prennent habituellement en «pain» au repos et exigent 
un apport supplementaire en eau et un nouveau brassage pour donner 
une pate saturee et stable. 

(iii) Apres Ie premier humectage, la pate prend habituellement de la consis
tance et perd de son eclat au repos. Le fait d'y ajouter de I' eau et de la 
melanger de nouveau donne une preparation qui conserve les caracteris
tiques d' une pille saturee. 

(iv) Avec les sols mineraux, la quantite d' eau necessaire pour obtenir Ie point 
de saturation represente environ deux fois la capacite au champ. 

13. Le sechage 1\ I'air peut modifier Ie pH (p. ex., par I'oxydation des sulfures). 
La determination du pH des echantillons possedant leur humidite naturelle 
presente deux limites: Ie preJevement d'un echantillon representatif est dif
ficile; I' activite biologique peut modifier Ie pH durant la conservation it I' etat 
naturel d'humidite. Le sechage it I' air empeche I' apparition d' acidite au cours 
de I' entreposage en conditions humides. 

14. Le pH mesure en solution de CaCl2 0,01 M est inferieur d'environ 0,5 unite 
au pH mesure dans I' eau (dans un melange d' un rapport 1:2 de sol au Iiquide). 

15. Les colloides influent sur Ie pH par I' effet d'une barriere de potentiel de jonc
tion. En presence de colloides charges negativement (p. ex., particules 
d'argile ou matiere organique), Ie pH mesure dans la suspension sera habi
tuellement inferieur au pH mesure dans Ie surnageant. C'est I'effet dll it la 
suspension, extremement prononce dans les sols tourbeux parce que, sou
vent, iI y a tres peu de surnageant. L' ecart de pH entre Ie surnageant et Ie 
sediment peut atteindre une unite. II faut done, dans tous les echantillons, 
placer la paire d' electrodes it la meme distance au-dessus de la surface du sol 
afin d'assurer I'uniformite des lectures. 

16. La methode 7 (iii) ne s'applique qU'auxsols organiques. Elle a ete elaboree au 
laboratoire du Centre de foresterie du Nord pour faire en sorte que Ie volume 
de surnageant soit it peu pres Ie meme. 
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17. Communiquer Ie resultat des lectures du pH dans des blancs d'eau et de 
CaCl,. 

18. (i) Pour Ie contr61e de la qualite du pourcentage de l'humidite a saturation, 
on devrait analyser un minimum d'un echantillon de reference par lot de 
40 echantilions (au moins un echantillon de reference par jour). Environ 
5 % des echantilions sont faits par duplicata. La precision des mesures 
d'humidite, exprimee en termes de coefficient de variation, devrait �tre 
egale ou inferieure it 10 %. Par exemple, l'analyse d'un echantilion de 
laboratoire a long terme a donne 33,14 ± 2,68 % (coefficient de variation 
de8,1 %). 

(ti) Pour Ie contr61e de la qualite des mesmes du pH de la pilte saturee, on 
devrait analyser un minimum d' un echantilion de reference par lot de 
40 echantilions (au moins un echantillon de reference par jour). Environ 
5 % des echantilions sont faits par duplicata. La precision des mesures de 
I'humidite, exprimee en termes de coefficient de variations, devrait �tre 
egale ou inferieure it 5 %. Par exemple, a long terme, l'analyse de deux 
echantilions de laboratoire a donne 5,1 ± 0,2 % (coefficient de variation 
de 3,6 %) et 8,2 ± 0,1 (coefficient de variation de 1,5 %). 

(iii) Dans la mesure du pH d'une suspension 1:1 de sol dans l'eau, assurer Ie 
contr61e de la qualite en analysant au moins un echantilion de reference 
par lot de 40 echantilions (au moins un echantilion de reference journel
lement). Environ 5 % des echantilions sont faits par duplicata. La preci
sion des mesures du pH devrait �tre egale ou inferieure as %. Par exemple, 
it long terme, l'analyse d'un echantillon de laboratoire a donne 4,4 ± 
0,1 % (coefficient de variation de 2,5 %). Les resultats communiques par 

o le Comite d' experts de la prospection pedologique pour dix laboratoires 
ont ete de 4,4 ± 0,2 (coefficient de variation de 4,5 %). 

(iv) Pour Ie contr61e de la qualite des mesures du pH d'une suspension d'un 
rapport 1:2 de sol dans l' eau, on devrait analyser au moins un echantilion 
de reference par lot de 40 echantillons (au moins un echantilion de 
reference par jour). Environ 5 % des echantillons sont faits par duplicata. 
La precision des mesures de l'humidite, exprimee en termes de coeffi
cient de variation, devrait �tre egale ou inferieure Ii 5 %. Par exemple, 
l' analyse d'un echantillon de laboratoire Ii long terme a donne 8,6 ± 0,2 % 
(coefficient de variation de 2,2 %). 

(v) Pour Ie contr61e de la qualite des mesures du pH par la methode du CaCl" 
on devrait analyser au moins un echantilion de reference par lot de 
40 echantilions (au moins un echantillon de reference par jour). Environ 
5 % des echantilions sont faits par duplicata. La precision des mesures de 
l'humidite, exprimee en termes ded coefficient de variation, devrait �tre 
egale ou inferieure Ii 5 %. Par exemple, l'analyse d'un echantilion de 
laboratoire Ii long terme a donne 6,1 ± 0,1 % (coefficient de variation de 
1,2 %). Les resultats signales par Ie Comite d'experts de la prospection 
pedologique pour 121aboratoires ont ele de 6,1 ± 0,1 (coefficient de varia
lion de 1,6 %). 
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8. - CONDUCTIVITE ET SELS SOLUBLES 

Principe 

La conductivite des extraits aqueux de sols pennet d' estimer leur teneur en 
sels solubles totaux. Au besoin, on dose egalement les cations et les anions. L' ex
trail est obtenu d'une pate saturee ou de melanges d'un rapport 1:2 et 1:5 de sol 
dans I'eau soumis a une filtration sous vide. La variante ou I'on analyse I'extrait 
de pate saturee est preferable, car elle donne une meilleure idee des conditions 
reelles du sol auxquelles sont soumises les racines que l' analyse d' extraits dont 
les rapports du sol a l' eau sont plus etendus. Les autres rapports (p. ex., 1:2 ou 
1:5) conviennent a d' autres fins. Si la quantile d'echantillon de sol est limitee, Ie 
meilleur choix peut etre Ie rapport soileau de 1:5. Lorsque I'on utilise des rapports 
eleves du sol a I' eau, les sels peu solubles (p. ex., gypse) provoquent une sures
timation de la salinite. 

Materiel 

Bechers de plastique (400 mL) 
Erlenmeyers (250 mL) 
Fioles d' aspiration sous vide de 250 mL 
Entonnoirs de Buchner (7 cm de diametre) 
Agitateur Eberbach a mouvement de va-et-vient 
Conductimetre, Radiometer, modele CDM 3 
Cuvette de conductimetrie, type pipette CDC 314 
Thermometre (precis a 0,1 0c) 
Montage pour filtration sous pression reduite 
Papiers-filtres Whatman 42 

Reactif 

Solution de KCl 0,01 M. - Dissoudre 0,7456 g de KCl sec dans I'eau et 
completer a un litre. La solution possede une conductivite de 1,413 mS'cm-1 a 
25 °C (tableau 8-1). 
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Tableau 8-1. - Conductivite d'une solution de 
KCI O,OIM 

Temperature 
(0C) 

18 
19 
20 
21 
22 

Conductivite 
(mS· cm-1) 

1,225 
1,251 
1,278 
1,305 
1,332 

(i) DE L'EXTRAIT SATURE 

Mode d'operation 

1. Preparer une pate saturee selon la methode 7 (i). 

2. Laisser reposer 4 heures. Verifier de nouveau les criteres de saturation; ajou
ter de l' eau ou du sol au besoin. Pour I'interpretation des resultats, il faut 
connaitre Ie pourcentage d'eau necessaire It la preparation de la pate (taux de 
saturation). 

3. Filtrer la pate dans un entonnoir de Buchner au travers d'un papier-filtre 
Whatman 42 bien applique au fond. II est pratique d'utiliser en meme temps 
plusieurs entonnoirs pour une filtration simultanee au moyen d'un montage 
de tubes. Pour que Ie papier-filtre soit bien applique au fond de l' entonnoir, 
I'humecter avec un peu d'eau et aspirer sous pression reduite. Rejeter I'eau 
filtree. Deposer la pate dans I' entonnoir, au centre du filtre pour commencer 
et en rayonnant vers la peripherie. Si on utilise simultanement de nombreux 
entonnoirs, il est pratique d'utiliser un montage de tubes. 

4. Si Ie filtrat est trouble, Ie filtrer de nouveau. Si la turbidte persiste, centrifuger 
Ie filtra!. 

5. Arreter l' extraction sous pression reduite quand Ie sol commence it se fissurer 
et avant que de I'air ne commence it traverser Ie papier-filtre. 

6. Transvaser Ie filtrat dans une bouteille d' entreposage en vue de la conducti
metrie et d' autres analyses. 

7. Transvaser une partie du filtrat dans un godet jetable de 30 mL et mesurer la 
conductivite camme suit: 

(i) Laisser I'appareil rechauffer 20 minutes. 

(ti) Calibrer I' appareil au moyen d'une solution de KCl 0,01 M. 

(iii) Rincer et remplir la cellule avec la solution de KCl. Regier Ie conducti
metre de fa90n it lire Ie resultat (donne par l' etalon) correspondant a la 
temperature du tableau 8-2. 
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Tableau 8-2. - Coefficients pour ramener la valeur de la conductivite a 25 °C 

Temperature Temperature 
observee observee 

(0C) Coefficient (0C) Coefficient 

18,0 1,163 20,2 1,107 
18,2 1,157 20,4 1,102 
18,4 1,152 20,6 1,097 
18,6 1,147 20,8 1,092 
18,8 1,142 21,0 1,087 
19,0 1,136 21,2 1,082 
19,2 1,131 21,4 1,078 
19,4 1,127 21,6 1,073 
19,6 1,122 21,8 1,068 
19,8 1,117 22,0 1,064 
20,0 1,112 

(iv) Rincer !' electrode it!' eau. 

(v) Rincer I' electrode avec I' extrait de sol. 

(vi) Remplir I' electrode avec de I' extrait de sol. 

(vii) Enregistrer la conductivite. Prendre note de la temperature du filtrat a 
0,1 °C pres et corriger la mesure de la conductivite de fa90n a exprirner 
les resultats en mS · cm -1 a 25 °C (tableau 8-2). 

(viii) Ranger la cellule dans de l'eau distillee. 

(ii) DE L'EXTRAIT D'UNE SUSPENSION SOL-EAU (1 :2) 

Mode d'operation 

1. Peser 40 g de sol seche a I' air, de 2 mm de granulometrie (ou son equivalent 
en sol conserve a son humidite naturelle), et transvaser dans un erlenmeyer 
de 250 mL. 

2. Ajouter 80 mL d'eau; I'eau dans Ie sol a son humidite naturelle est comprise 
dans ce volume de 80 mL. (Nota: en general, aucune correction n' est faite 
pour I' eau presente dans Ie sol seche a I' air; toutefois, une correction devrait 
etre effectuee pour I' eau hygroscopique dans les sols a forte teneur en matiere 
organique ou en argile dans lesquels la teneur en eau depasse 5 %.) 

3. Fermer les fioles. 

4. Agiter Ie melange pendant 1 heure. 

5. Filtrer dans des entonnoirs de Buchner, de la fa90n decrite precedemment. 
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6. Determiner la conductivite comme dans la methode precedente. Ce parame
tre augmente d' environ 2 % pour chaque augmentation de 1 °C de la tem
perature. La temperature des extraits de sol va de 18,0 it 22,0 0c. Les coefficients 
de correction correspondant it ces temperatures sont donnes au tableau 8-2. 
Consulter Weast et collab. (1989), pour connaltre les coefficients correspon
dant it des ecarts supplementaires de temperature. 

(iii) DE L'EXTRAIT D'UNE SUSPENSION SOL-EAU (1:5) 

Mode d'operation 

1. Peser 15 g de sol seche it l' air, de 2 mm de granulometrie (ou son equivalent 
de sol possedant son humidite naturelle), et transvaser dans un erlenmeyer 
de 250 mL. (En general, aucune correction n' est faite pour I' eau presente 
dans Ie sol sec it l' air.) 

2. Ajouter 75 mL d' eau. (L' eau dans Ie sol conserve it son humidite naturelle est 
comprise dans ce volume de 75 mL.) 

3. Suivre les etapes 3 11 6 de la methode 8 (ii). 

Calculs 

L'unite de conductivite est Ie millisiemens par centimetre a 25 °C (m5· cm - 1) . 
Multiplier Ie resultat donne par Ie conductimetre par Ie coefficient de correction 
de la temperature (tableau 8-2) pour ramener les resultats 11 25 °C. 

Conductivite de l 'extrait 1 :2 x 2 = Conductivite du sol. 
Conductivite de l '  extrait 1 :2 x 2 = Conductivite de l '  equivalent approximatiJ d' extrait 'II 

saturation (depend du type de sol). 
Conductivite de l'extrait 1 :5 x 5 = Conductivite du sol. 

(iv) IONS INDIVIDUELS SOLUBLES 

5i la conductivite de l' extrait de sol 11 saturation depasse 2,0 m5 ' cm -1 (ou 1,0 
dans Ie cas de l' extrait 1:2 de sol dans l' eau, ce qui equivaut it environ 0,15 % de 
la teneur en sels solubles totaux du sol), conserver l' extrait d' eau en vue de 
l' analyse des ions solubles. On peut determiner, pour un besoin particulier, tout 
ion soluble dans l'cau. Les cations souvent doses sont Ca, Mg, Ket Na. Les anions 
souvent analyses sont Cl et SO,; C03 et HC03 sont habituellement presents a 
faible concentration, sauf lorsque Ie pH est eleve. 

Analyses qualitatives 

Calcium 

On ajoute quelques gouttes de solution d' oxalate d' ammonium a 5 % 
[(NH,),C,O, ' H20] 11 I'extrait. On observe un precipite blanc de CaC20, apres 
10 minutes de rechauffement du melange. 

Rapp. inf. NOR-X-3J9F 



Magnesium 

On ajoute quelques gouttes de phosphate d' ammonium et de sodium it 10 % 
(NaNH.HPO,· 4H,O) II I' extrait, que I' on rend fortement alca1in par I' addition de 
NH,OH. Apres brassage, on observe un precipite floculant. 

Chlorures 

On acidifie I' extrait avec du HNO, et on y ajoute quelques gouttes d'une solu
tion d' AgNO, a environ 5 %. n se forme un precipite blanc, grumeleux. 5i on 
Soup90nne en outre la presence de carbonates, on ajoute du HNO, dilue pour 
observer la dissolution. L'insolubilite du precipite confirme la presence de 
chlorures. L' estimation visuelle de la turbidite ou du precipite d' AgCl permet de 
qualifier la teneur des sols en chlorures (faible, moyenne et elevee). 

Sulfates 

On ajoute II I'extrait quelques gouttes de solution de BaCl, it environ 10 %, 
acidifiee au HCl. La presence de 50, est montree par I'apparition d'un trouble ou 
d'un precipite blanc de Ba50,. 

Analyses quantitatives 

1. Ca, Mg, Na, K: 5pectroscopie d'emission atomique II plasma inductif ou 
spectrophotometrie d'absorption atomique. 

2. Cl: Titrage potentiometrique avec AgNO, (voir section 21). 

3. 50,: 50, par chromatographie d'echange d'ions ou 5 par spectroscopie 
d'emission atomique II plasma inductif. 

4. Pour l'analyse de CO, et de HCO, (alca1inometrie), les carbonates solubles 
sont peu susceptibles d' etre presents si Ie pH du sol est inferieur a 9,5. 

Carbonates et bicarbonates 

Principe 

Les CO, et HCO, sont doses par titrage potentiometrique II I' aide de HCl 
0,01 M jusqu'aux pH de 8,3 et de 4,5, respectivement. 

Materiel 

5ysteme automatise de titrage potentiometrique Radiometer, y compris 
I' appareil II titrer TIT 80 
Ie pH-metre ordinaire PHM 82 
Ie montage II titrage TI A 60 
la burette automatique ABU 12 

Reactifs 

Acide chlorhydrique (HCl) 0,01 M 
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Mode d'operation 

1. Transvaser une partie aliquote de 10 mL dans un becher. (5'il y a lieu, ajouter 
de I' eau jusqu'a ce que l' electrode soit irnmergee.) 

2.  Regier Ie point de virage au pH de 8,3 et titrer. 

3. Prendre note du volume de reactif utilise (V). 

4. RegleT le point de virage au pH de 4,5. 

5. Poursuivre Ie titrage sans remplir de nouveau la burette a la ligne zero. 

6. Prendre note du volume de reactif utilise (T). 

Calculs 

[C03](mM L -1) = (V - b) x ����le x 1 �go 
(HCO,](mM L-1) = (T - 2V - b) x ����z' x 1 �go, ou 

b = volume du blanc 
V = volume de HCl (mL) utilise pour Ie titrage jusqu'au pH de 8,3 
T = volume total de HCl (mL) utilise pour Ie titrage jusqu'au pH de 4,5 

Remarques 

1 .  Comme Ie KCl de I'electrode de mesure du pH contarrtine la pate de sol, il est 
recommande de mesurer la conductivite au moyen d'un echantillon distinct. 
5i, toutefois, I' echantillon ne suffit pas a ces deux mesures, on peut utiliser la 
meme pate pour les deux; s' assurer que l' electrode de mesure du pH ne reste 
pas inutilement dans la pate. 

2. Doser les C03 et HC03 rapidement apres la preparation des extraits parce que 
CaC03 precipite au repos. 5i I'on ne peut pas effectuer les autres analyses 
(Ca, Mg, K, Na, Cl et 50,) immediatement, refrigerer les extraits. 

3. Le titrage peut egalement se faire par colorimetrie. Utiliser comme indicateur 
la phenolphtaleine (qui a son point de virage equivalent a un pH de 8,3) et 
poursuivre Ie titrage jusqu'a la disparition de la teinte rose. Ajouter de l' orange 
de methyle et poursuivre Ie titrage jusqu'au virage a I'orange (qui equivaut 
au point de virage de pH 4,5). La colorimetrie ne peut pas servir avec les 
extraits de sol fortement colores. 

4. La conductimetrie est particulierement importante pour les sols de pepiniere 
fortement fertilises et pour les sols sales, dans lesquels les sels peuvent 
s'accumuler en quantites nuisibles pour la croissance vegetale. 

5. Mesurer la conductivite des que les extraits sont prepares, en raison de la 
possibilite de modification de la teneur en ions par l' activite microbienne au 
cours du repos a la temperature ambiante. 5i besoin est, on peut toutefois 
garder les extraits une semaine au refrigerateur (4 °C) avant de mesurer la 
conductivite. 
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6. En general, on peut retirer par filtration sous pression reduite de un quart a 
un tiers de I' eau de la pate saturee. 

7. Pour la determination des sels solubles, il ne faut pas secher les echantillons 
de sol a I' etuve a outrance avant de les soumettre a I' extraction. 

8. On peut calculer les valeurs de I' extrait a saturation a partir des mesures 
obtenues avec I' echantillon dont Ie rapport de sol a I' eau est de 1:2 au moyen 
de I' equation suivante: 

200 CE. = CE •• x . . Eau dans Ie sol II saturatIOn (%) 

9. (i) Rapport d'adsorption 
du sodium (RAS) 

Na+ 
.J (Ca2+ + Mg'+)/2 

(ii) Rapport d'adsorption = K+ 
du potassium (RAP) .J (Ca'+ + Mg'+ )/2 

(iii) Le pourcentage de sodium soluble aide a distinguer les solonetz des 
chemozerns. On Ie calcule comme suit: 

Pourcentage de sodium 
soluble (PSS) 

Nota : Dans les forrnules qui precedent, les concentrations cationiques 
s' expriment en mol.m -3 (equivalant aux meq. L -'). Preciser Ie rapport du 
volume du sol au volume de l'eau. 

10. (i) Concentration de sels (mg· L -.) = 640 x C.E. (mS·cm-'). 

(ii) Pression osmotique de la solution (en bars a 25 °C) = 0,36 x C.E. 
(mS ·cm-'). 

11. L'unite metrique de la conductivite est Ie siemens par metre (S·m-'). Par Ie 
passe, les resultats etaient indiques en mmho'cm-" ce qui equivaut a des 
mS'cm-' (1 mho = 1 siemens). Nous utilisons doncles mS · cm-'. Au besoin, 
on peut convertir les resultats en unites SI comme suit: 

mS 'cm- '  = dS 'm-'  = S 'm-'  x 10 

mS 'cm-' x 0, 1 = S 'm - '  

12. (i) Pour Ie contr61e de la qualite des mesures effectuees avec I' extrait a 
saturation, on devrait analyser un minimum d'un echantillon de reference 
par lot de 40 echantillons (au moins un echantillon de reference par jour). 
Environ 5 % des echantillons sont faits par duplicata. La precision de la 
conductirnetrie, exprirnee en termes de coefficient de variation, devrait 
etre egale ou inferieure a 15 %. Par exemple, l'analyse d'un echantillon 
de laboratoire a long terme a donne 0,52 ± 0,06 mS 'cm-' (coefficient de 
variation de 11,4 %). 
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(ii) Pour Ie contr61e de la qualilE, de la conductimetrie effectuee sur un melange 
dont Ie rapport du sol a I' eau est de 1:2, on devrait analyser un minimum 
d'un echantillon de reference par lot de 40 echantillons (au moins un 
echantillon de reference par jour). Environ 5 % des echantillons sont faits 
par duplicata. La precision de la conductimetrie, exprimee en termes de 
coefficient de variation, devrait etre egale ou inferieure a 10 %. Par exem
pie, I'analyse d'un echantillon de laboratoire it long terme a donne 0,48 
± 0,04 mS'cm-1 (coefficient de variation de 8,0 %). 
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9. - ANALYSE GRANULOMETRIQUE 

Principe 

La fraction minerale du sol est separee en fractions de tailles differentes (sable: 
0,05 a 2,00 mm; limon: 0,002 11 0,05 mm; argile: moins de 0,002 mm). La proportion 
de ces fractions repond au principe de sedimentation fondee sur la loi de Stokes. 
Celle-ci relie la vitesse de chute des particules au rayon de ces dernieres. Pour 
cette determination, on considere que la densite volumique des particules de sol 
est de 2,65 g '  VI 

Au laboratoire du Centre de foresterie du Nord, on se sert de la methode du 
densimetre et de la methode de la pipette, selon la destination des resultats de 
I' analyse. Dans la premiere methode, un densimetre permet de mesurer la 
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densite d'une suspension de sol. Dans la seconde, on elimine Ie sol par tamisage 
et on determine la teneur en limon et en argile sur des parties aliquotes de la 
suspension de sol it des intervalles de temps predetermines. 

Un traitement preparatoire est souvent necessaire pour assurer la dispersion 
complete des particules primaires. Dans la plupart des cas, la methode du densi
metre, sans traitement prealable, suffit; toutefois, pour les sols riches en matiere 
organique, Ie traitement reste necessaire. Pour la methode it la pipette, il importe 
de traiter Ie sol au debut afin d' en supprimer les agents de cimentation (CaC03) 
et la matiere organique. Le traitement de preparation peut alterer ou dissoudre 
certains mineraux primaires; par exemple, une agitation energique pour briser les 
agregats peut fragmenter les particules primaires. 

(i) AVEC LE DENSIMETRE DE BOUYOUCOS 

a) Sans traitement prealable 
(sols renfermant au maximum 5 % de matiere organique) 

Materiel 

Densimetre pour sols American Standard Testing Methods, 152H (20 0c) it echelle 
de Bouyoucos (0 I> 60 g. V') 

Melangeur electrique (I> lait frappe), Hamilton Beach Company, Racine, Wisconsin 
(16 000 a 18 000 tr/mn au ralenti, avec chicanes dans Ie gobelet) 

Gobelets de dispersion metalliques 
Cylindre de sedimentation en verre avec trait de jauge a 1 000 mL, d'un diametre 

tel que ce trait de jauge est it 36 ± 2 cm du fond interieur 
Piston de laiton perfore, consistant en une plaque circulaire de laiton de 1,5 mm 

d' epaisseur et de 5 mm de diametre fixe it une tige de laiton de 5 mm sur 
50 em, en son centre 

' 

Chronometre 
Therrnometre (intervalle de 10 it 50 0c) 

Reactifs 

1. Solution de calgon (100 g- L -1) . - L'agent de dispersion calgon est constitue 
de hexametaphosphate de sodium plus une quantite suffisante de Na2C03 
pour donner un pH d'environ 8,3 dans une solution renfermant 100 g des 
constituants en dissolution. Dissoudre Ie calgon et completer it 1 L (solution 
I> 10 %). . 

2. Alcool amylique. 

Mode d'operation 

1. Transvaser 50 g de sol tarnise I> 2 mm, seche I> i'air, (ou 100 g de sable [90 I> 
100 % de sable]), (I> 0,1 g pres) dans un gobelet de dispersion. 

2. Completer it environ 400 mL avec de i' eau. 
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3. Ajouter 50 mL de la solution de calgon (100 mL pour un echantillon de 100 g) 
et agiter 15 minutes au moyen de la machine a lait frappe. 

4. Transvaser toute la suspension dans Ie cylindre de sedimentation. 

5. Completer II 1 L avec de l'eau (volume comprenant un blanc consistant en 
50 mL de solution de calgon et 950 mL d'H,O). 

6. Couvrir Ie cylindre avec un verre de montre et laisser reposer sur la table de 
travail, a I' abri des vibrations, pendant la nuit pour qu'il atteigne un equilibre 
avec la temperature ambiante. 

7. Inserer Ie piston jusqu'll proxirnite du fond du cylindre et agiter la suspension 
vigoureusement pendant environ 2 minutes (environ 25 coups) en soulevant 
Ie piston et en I' abaissant de haut en bas de la colonne, afin de disperser Ie 
sediroent. Pres de la surface de I' eau, il est conseille de proceder plus douce
ment afin d'eviter de renverser du liquide. II iroporte de ne pas retirer Ie pis
ton de la suspension, sinon il se formera des bulles qui perturberont la 
sedimentation. Terminer I'agitation par deux ou trois coups plus en douceur. 

8. Retirer Ie piston en I'inclinant legerement pour Ie debarrasser des gouttes de 
suspension qui y adherent. 

9. Plonger immediatement, mais doucement, un densiroetre dans la suspen
sion. 

10. Lire immediatement la valeur indiquee (au-dessus du menisque) exactement 
40 secondes apres la fin de I' agitation. Ajouter deux gouttes d' alcool amylique 
si la suspension mousse. 

11. Retirer Ie densimetre. Determiner la temperature de la suspension a une 
profondeur d' environ 5 cm. Nettoyer Ie densiroetre a I' eau pour mesurer les 
suspensions suivantes. 

12. Laisser Ie cylindre reposer. Lire de nouveau les indications du densiroetre et 
la temperature a la fin de la deuxieme heure. 

Calculs 

Pour chaque degre au-dessus ou au-dessous de 20 °C, ajoutez ou soustrayez 
0,36 graduation de la lecture du densimetre. 

Les mesures obtenues par Ie densimetre sont corrigees selon la temperature 
et diminuees de la lecture du blanc. 

a) Lecture corrigte du 

% de limon + argile = densimetre 11 40 secondes x 100 
Masse de ['tchantillon (g) 

b) Lecture corrigte du 

% d'argile = densimetre ll 2  heures x 100 
Masse de I '  tchantillon (g) 
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c) % de limon = (a) - (b) 

d) % de sable = 100 - (a) 

Materiel 

b) Traitement prealable pour eliminer la matiere organique 
et les sels solubles 

Meme materiel que pour la methode 9 (i) a), plus ce qui suit: 
Plaque chauffante 
Tamis (15 cm de diametre), a ouvertures de 0,050 mm (si ce tamis n'est pas 

disponible, on peut utiliser un tamis a ouvertures de 0,053 mm) 

Reactifs 

1 et 2. Les memes que pour la methode 9 (i) a). 

3. H202 (30 %). 

Mode d'operation 

1. Transvaser 50 g de sol (ou 100 g de sable) dans un becher de 1 1. 

2. Ajouter environ 50 mL d' eau. 

3. Ajouter lentement environ 50 mL d'H202• Pour eviter un moussage excessif, 
ajouter doucement Ie H202, de 10 a 20 mL a la fois, et attendre que la reaction 
diminue. 

4. Agiter. Deposer un verre de montre sur Ie becher pour empecher les projec
tions d'argile. 

5. Observer la reaction de pres pendant 15 a 20 minutes. Si Ie moussage est 
excessif, refroidir la suspension par addition d' eau froide ou par trempage 
des bechers dans un bassin d' eau froide. Quelques gouttes d' alcool amylique 
peuvent etre ajoutees pour casser la mousse; on peut egalement envoyer un 
jet d' eau avec un flacon laveur. 

6. Par lavage du verre de montre, recuperer dans Ie becher les particules de sol. 

7. A la fin du moussage, deposer les bechers sur une plaque chauffante et chauf
fer a environ 80 °C. (Si Ie moussage est excessif, laisser les echantillons 
reposer durant la nuit avant de les chauffer.) 

8. Ajouter davantage d'H202• 

9. Repeter les etapes 7 et 8 jusqu'a ce qu'il ne se produise plus de mousse. (Le 
surnageant sera limpide et l'echantillon aura un aspect decolore.) 

10. Rincer et essuyer les parois du becher, de temps a autre, et, par lavage, recu
perer dans Ie becher les particules de sol adherant au verre de montre. 
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11. Avec de l'eau, porterle volume a 400 mL. 

12. Placer les bechers sur une plaque chauffante et amener a ebullition pendant 
1 heure, apres I' addition finale d'H,02' afin de supprimer I' exces de ce der
nier. (Ne pas amener les echantillons a siccite.) 

13. Retirer les bechers de la plaque chauffante et les laisser refroidir et reposer. 

14. Prelever Ie surnageant par siphonnement. 

15. Ajouter environ 250 mL d'H20, en un jet assez puissant pour agiter I'echan
tillon afin de disperser de nouveau Ie sediment. Repeter I' etape 14. 

16. Repeter I' etape 15 deux fois. Verifier la presence de Cl dans Ie surnageant, a 
I' aide d'une solution de AgNO" et la presence de SO" avec une solution de 
BaCl, (voir methode 8 (iv» . 

17. Transvaser la suspension dans Ie gobelet de dispersion. 

18. Suivre les etapes 2 a 12 de la methode 9 (i) a). 

19. Passer la suspension dans un tamis a ouvertures de 0,050 mm, place au
dessus de I' evier. 

20. Laver les sediments jusqu'a ce que I' eau qui traverse Ie tamis soit limpide. 

21. Transvaser Ie sable dans un becher tare de 250 mL. 

22. Laisser evaporer I' exces d' eau et assecher Ie sable en portant les bechers dans 
une etuve a 105 'C pendant 24 heures. 

23. Laisser refroidir au dessiccateur et peser (a 0,1 g pres). Le sable peut etre 
subdivise en differentes tailles, conformement a la methode 9 (ii). 

Calculs 

Corriger les lectures du densimetre pour tenir compte de la temperature et du 
blanc conformement a la methode 9 (i) a). 

a) Lecture corrigee du 

b) 

% de limon + argile = densimetre II 40 secondes x 100 
Masse de I' echantillon (gJ 

Lecture corrigee du 

0' d' ·1 densimetre II 2 heures 
10 argz e = 

Masse de I' echantillon (gJ 
x 100 

c) % de limon = (aJ - (bJ 

d) % de sable = Masse de sable x 100 
Masse de l 'echantillon (gJ 

oil 
Masse de 

I'echantillon (gJ 
Lecture corrigee de Masse de sable (gJ 

densimetre a 40 secondes + d'apres I'etape 23 
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(iil METHODE DE LA PIPETTE 

Materiel 

Bain d' eau thermostate et pinces pour retenir les cylindres 
Montage pour pipettage permettant de faire glisser la pipette (20 mL) laterale-

ment et de I' abaisser jusqu'll une profondeur precise dans les suspensions 
Bechers, de 50 et de 100 mL 
Vibrateur pour tamis (500 oscillations it la minute) 
Melangeur electrique, gobelets de dispersion en metal, cylindres de sedimenta

tion en verre, piston de laiton perfore, plaque chauffante et tamis (comme 
dans la methode 9 (i) b) 

Jeu de tamis 

Reactifs 

1. Agent de dispersion: comme dans la methode 9 (i) a). 

2. H202 (30 %). 

3. HCl dilue, environ 1 M: (un volume d'acide + 11 volumes d' eau). 

Mode d'operation 

Traitemenl prealable pour la suppression des carbonates (si Ie pH du sol dans I' eau esl 
superieur a 6,8). 

1. Transvaser 10 g2 de sol (seche 11 l'air et tamise a 2 mm) dans un becher de 
500 mL. Les echantillons de sol sableux peuvent etre plus gros (20 11 30 g). 
(On peut passer a la fois neuf echantillons et un blanc dans Ie bain thermos tate 
utilise au laboratoire du Centre de foresterie du Nord.) 

2. Ajouter environ 100 mL d'eau. Agiter. 

3. Ajouter Ie HCl 1 M lentement. Couvrir Ie becher avec un verre de montre. 
Apr"s la fin de I' effervescence', porter sur une plaque chauffante pendant 15 
11 30 minutes. Si on connalt Ie pourcentage de CaCO" il faut 3 mL de HCl l M 
pour chaque unite de pourcentage de CaCO" quand I' echantillon de sol est 
de 10 g. Ajouter un peu plus de HCl l M. 

4. Ajouter environ 100 mL d' eau, laisser reposer 2 heures et, par siphon
nement, prelever Ie surnageant. 

5. Ajouter environ 100 mL et repeter I' etape 4. (Ce lavage vise 11 supprimer Ie 
HCl et Ie CaCl2 excedentaires.) 

2 Toutes les pesees de la methode ala pipette sont pnkises a 0,1 g. 
3 Les carbonates dans Ie sol se presentent parfois sous la forme de nodules clurs et compacts ou sous 

la forme de dolomite. Pour assurer leur dissolution complete, iaisser les sols en contact avec Ie He} 
durant la nuit. 
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Traitement prealable pour supprimer la matiere organique. 

1. Dans Ie becher de 500 mL, ajouter environ 10 mL d'H,O" lentement, 11 
l' echantillon, apres la suppression des carbonates, ou directement a 10 g de 
sol (si Ie pH est inferieur a 6,8), auquel on a ajoute environ 10 mL d' eau. 

2. Suivre les etapes 4 a 17 de la methode 9 (i) b). 

3. Suivre les etapes 2 et 3 de la methode 9 (i) a) (en utilisant 10 mL de la solution 
de calgon plutot que 50 mL). 

Determination. 

1.  Determination de la teneur en sable: 

(i) A un statif, fixer un gros entonnoir pour Ie criblage par voie humide. 

(ii) Dans l' entonnoir plongeant dans un cylindre de sedimentation de 1 L, 
deposer un tamis 11 ouvertures de 300 «mesh» (0,050 mm), de 15 cm de 
diametre. 

(iii) Agiter la suspension dans un gobelet pendant quelques secondes, puis 
laisser deposer pendant une dizaine de secondes. Verser soigneuse
ment la solution au travers du tamis sans, pour Ie moment, y transvaser 
de sable, car ce dernier pourrait colmater les ouvertures (notamment 
dans les echantillons riches en limons ou en sables). Le transvasement 
des suspensions sous jet d' eau d'un flacon laveur dirige sur Ie tamis 
emp�che habituellement Ie colmatage. 

(iv) Ajouter environ 100 mL d' eau au gobelet et reprendre l' etape (iii). 

(v) Repeter l' etape (iv) environ dnq fois jusqu'a ce que la plus grande partie 
du limon et de l' argile ait traverse Ie tamis, avant de verser Ie sable sur 
ce dernier . Verser Ie residu du gobelet sur Ie tamis et laver a fond Ie 
sable retenu sur ce dernier jusqu'1I ce que I'eau traversant Ie tamis soit 
limpide. Pour debarrasser Ie sable du limon et de l' argile, il importe de 
deplacer Ie sediment d'un cote 11 l'autre du tamis en l'arrosant avec Ie 
jet d'eau d'un flacon laveur dirige contre la paroi interieure du tamis. 
On obtient ainsi un effet de tourbillonnement qui aide a prevenir Ie 
colmatage du tamis. 

En tapotant sur Ie cote du tamis avec les doigts ou avec un bouchon de 
caoutchouc, on aide l' echantillon 11 traverser Ie tamis. Eviter les jets 
d' eau trop puissants qui pourraient dechirer Ie fin reseau du tamis. En 
effleurant Ie tamis au moyen d'un bout de caoutchouc, on peut decol
mater celui-d. S'assurer qu'il ne reste plus de sable dans Ie gobelet. 

(vi) Poursuivre Ie lavage jusqu'a ce que Ie volume renferme dans Ie cylindre 
soit d' environ 950 mL. 

(vii) Retirer le tamis. 
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(viii) Pencher Ie tamis d'une trentaine de degres et par lavage, amener tout 
Ie sable sur Ie c6te inferieur. Renverser soigneusement Ie tamis dans 
I' entonnoir et diriger l' eau du flacon laveur au travers du c6te inferieur 
du tamis afin de recueillir Ie sable dans un becher tare de 100 mL. Lors
qu'il ne reste plus que quelques grains de sable, faire tourner Ie tamis 
tout en poursuivant Ie lavage jusqu'a ce qu'il ne subsiste plus de sable. 
Veiller a maintenir Ie volume d' eau sous 70 mL. 

(ix) Laisser seciler durant la nuit a 105 °C; refroidir au dessiccateur et peser 
afin de determiner la teneur en sable. 

2. Determination de la teneur en limon et en argile: 

(i) Placer les cylindres (renfermant la suspension qui a traverse Ie tamis a 
ouvertures de 0,050 rnm) dans un bain d' eau, completer a l L  et couvrir 
avec un verre de montre. 

(ii) Laisser reposer les cylindres durant la nuit. 

(iii) Agiter la suspension de sol a fond au moyen du piston. 

(iv) Abaisser irnmediatement et precautionneusement une pipette ferrnee 
jusqu'a la profondeur de 10 ern et, par aspiration, prelever pendant 
environ 10 secondes un volume de 20 mL. 

(v) Essuyer l' exterieur de la pipette et vider Ie contenu de cette derniere 
dans un becher tare de 50 mL. 

(vi) Rineer la pipette a l' eau distillee et ajouter l' eau de rin9age a la suspen
sion de limon et d'argile dans Ie becher. (Des petits plats d'aluminium 
jetables sont egalement utiles.) 

(vii) Faire evaporer l' eau et amener a siccite dans une etuve a 105 °C pendant 
24 heures. 

(viii) Retirer Ie becher de l' etuve, refroidir au dessiccateur, puis peser. On 
obtient ainsi la masse de limon et d'argile. 

3. Determination de la teneur en argile: 

(i) A la fin de I' etape (vi), laisser les cylindres au repos dans Ie bain d' eau. 

(ii) Apres un intervalle convenablc de temps, determine par la temperature 
(voir tableau 9-1), transvaser 20 mL de suspension dans un becher tare 
de 50 mL. 

(iii) Rineer la pipette a l' eau distillee et ajouter l' eau de rin9age a la suspen
sion d' argile dans Ie becher. 

(iv) Faire evaporer l' eau et amener a siccite dans une etuve a 105 °C pendant 
24 heures. 

(v) Retirer Ie becher de l'etuve, refroidir au dessiccateur puis peser. On 
obtient ainsila masse d' argile. 
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Tableau 9-1. - Duree de decantation de I' argile 
de 0,002 mm de granulometrie a 
diverses temperatures (pour une 
profondeur de prelevement de 
10 em)' 

Temperature Dureeb 
('C) Heures Minutes 

20 7 40 
21 7 33 
22 7 25 
23 7 17 
24 7 9 
25 7 0 
26 6 51 

• McKeague (1978). 

b On peut utiliser un temps deux fois moins long si Ie prele
vement se fait a la profondeur de 5 em, ce qui permet d'ef
feetuer facilement la decantation dans la m�me journee. 

4. Fractionnement du sable (tableau 9-2): 

Apres l'etape 1 (determination de la teneur en sable), broyer doucement Ie 
sable 11 la main et transvaser Ie tout sur Ie tamis superieur d'un jeu de tamis 
(de 7,5 cm de diametre) dont les ouvertures, du sommet jusqu'au bas sont 
comme suit: 1,0, 0,5, 0,25, 0,105, 0,050 mm, Ie tout au-dessus d'un bac. Ces 
divers tamis retiendront Ie sable tres grossier, Ie sable grossier, Ie sable moyen, 
Ie sable fin et Ie sable tres fin, respectivement. Couvrir Ie tamis superieur. 
Installer Ie tout sur un vibrateur pendant 10 minutes. Peser les refus des dif
ferents tamis. Le limon et l'argile residuels, s'il y en a, se retrouveront dans 
Ie bac inferieur. 

Calculs 

Tous les resultats se fondent sur Ie poids anhydre et s'expriment en pourcen
tage de la masse calculee de I' echantillon et non de la masse pesee a I' origine. 

Masse de [' eehantillon (g) = a + b 

a) Masse totale de sable (F) = A B C  0 E 
dans ['eehantillon (g) 

+ + + + 

ou A, B, C, 0 et E representent la masse (g) du sable tres grossier, grossier, 
moyen, fin et tres fin, respectivement, dans l' echantillon. 

b) Masse de limon et 
d' argile dans 

[' eehantillon (g) 

Masse de limon et d' argile (g) 
dans 20 mL de suspension x 50 

- Masse d'agents dispersants 
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Tableau 9-2. - Conversion de I' ouverture des mailles du tamis en «mesh» au 
poucea 

Nombre de 
{(mesh» 

400 
325 
300 
270 
230 
200 
170 
140 
120 
100 
80 
70 
60 
50 
45 
40 
35 
30 
25 
20 
18 
16 
14 
12 
10 
8 
7 
6 
5 
4 
3,5 

a Fisher Scientific (1987). 

Millimetres 

0,038 
0,045 
0,050 
0,053 
0,063 
0,075 
0,090 
0,106 
0,125 
0,150 
0,180 
0,212 
0,250 
0,300 
0,355 
0,425 
0,500 
0,600 
0,710 
0,850 
1,000 
1,180 
1,400 
1,700 
2,000 
2,360 
2,800 
3,350 
4,000 
4,750 
5,600 

Designation equivalente 
de I' echelle des tamis 

de Tyler 

400 
325 
300 
270 
250 
200 
170 
150 
115 
100 

80 
65 
60 
48 
42 
35 
32 
28 
24 
20 
16 
14 
12 
10 
9 
8 
7 
6 
5 
4 
3,5 

Nota : On peut obtenir une approximation assez juste des dimensions des ouvertures du tarnis au 
moyen de la formule suivante (Jackson, 1958) : 

mm ar ouverture = 16 
P Nombre de «mesh» au pouce 

c) Masse d'argile dans _ Masse d'argile (g) dans 20mL de 
50 

l'echantillon (g) - suspension - Masse d'agents dispersants x 

d) Masse de limon dans 
= (b) _ 

( )  
l' echantillon (g) 

c 

F 
% •• � =  . x 100 

Masse de I' echantlllon (g) 
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% de limon = ,
d

. x 100 
Masse de l '  echanllllon (g) 

% d'argile = 
c

. x 100 
Masse de l'echantzllon (g) 

% de sable lres grossier = 
M d I,th fll ( )  x 100 

asse e c an l on g  

% de sable grossier = 
M d I" 

B
h t "ll ( ) x 100 asse e ec an I on g 

% de sable moyen = 
M d I"

C
h fll ( )  x 100 

asse e ec an I on g 

% de sable fin = ,D . x 100 
Masse de l '  echanllllon (g) 

% de sable Ires fin = 
M d I"

E
h t "ll ( )  

x 100 
asse e ec an I on g 

Remarques 

1. La methode du densimetre n'est pas recommandee pour les sols calcaires ou 
salins. 

2. L' analyse granulometrique n' est pas effectuee sur les sols organiques renfer
mant plus de 30 % de matiere organique ou environ 17 % de carbone orga
nique. A noter que cette analyse pourrait donner des resultats errones avec 
les echantillons qui renferrnent plus de 10 % de carbone organique, parce que 
l' elimination de la matiere organique par H,O, est incomplete. 

3. Ne pas agiter mecaniquement Ie sol trop longtemps, 11 cause de I'abrasion des 
particules de sol. On peut, comme solution de rechange, utiliser un bain d' eau 
it ultrason. Placer les bechers d' echantillons et Ie dispersant dans Ie bain. Cette 
solution pourrait etre meilleure que l' emploi du melangeur 11 Jait frappe, et 
un petit nombre d' echantillons peuvent etre traites en meme temps. 

4. n est difficile d' estimer la quantite d'HCl necessaire 11 la decomposition des 
carbonates. Un exces d'acide abaissera les resultats, par I'effet de la dissolu
tion des mineraux argileux. 

5. H20, ne detruit pas toute la matiere organique du sol; environ 20 % de la 
matiere organique presente n' est pas detruite, les composes resistants influent 
de fa�on negligeable sur les resultats finals. 

6. De fortes concentrations de sels solubles peuvent provoquer la £loculation des 
suspensions de sol. S'il est present en grandes quantites, Ie gypse peut 
egalement provoquer la £loculation de I' argile de la suspension. 
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7. La loi de Stokes' n' est valide que pour les particules spheriques dont la vitesse 
de chute est inferieure a un certain seuil. Or, la plupart des particules de sol 
ne sont pas spheriques et leur densite n'est pas de 2,65. 

8. Les lames du melangeur s'usent sous l'e£fet de l'abrasion. n faut donc les 
remplacer quand on constate des signes d'usure. 

9. Toujours utiliser de l'eau distillee. 

10. Le sodium de la molecule d'hexarnetaphosphate de sodium remplace les ca
tions (p. ex., Ie calcium) a la surface des particules d' argile, ce qui provoque 
une augmentation de la charge negative nette des particules d'argile. Ces 
dernieres sont donc amenees It se disperser en se repoussant les unes les 
autres. Le cation remplace par Ie Na precipite sous forme de metaphosphate. 

11. Les classes de texture des sols sont enumerees a la figure 9-1. 

" 
.� m 
'0 
• � 
11 • 
" , 0 0. 

"lO 

90 

80 
argile 
lourde 

70 

60 5. Tres 
fins 

50 

argile 
limoneuse 

40 

argile 

Classes de textures 
1 .  Tres grossiers 
2. Grossiers 
3. Mayens 
4. Fins 
5. Tres fins 

• sables, sables loameux 
• loam sableux 
• loam, loam sableux argileux, 

argile sableuse, loam argileux 
• loam limoneux, loam argileux 

limoneux, Hmon 
• argile, argile limoneuse, 

argile lourde 

loam Umoneux 
argileux 

loam argileux 

30 

20 4. Fins 
loam limoneux 

,, -/---, 
limon 

" 20 30 

3. Mo ens 

loam 

50 

loam sableux 
argileux 

loam sableux 

60 
Pourcentage de sable 

70 80 90 "0 

Figure 9-1, - Triangle des textures du sol (d' apres Laverty et Bollo-Kamara, 1988). 

4 La loi de Stokes etablit une correlation entre Ia vitesse finale de chute d'une sphere lisse et rigide 
dans un liquide visqueux de densite et de viscosite connues et Ie diametre de Ia sphere Iorsque celle
d est soumise a un champ de forces connues (Gee et Bauder, 1986). 
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12. Pour Ie contr6le de la qualite de la methode au densimetre, sans traitement 
prealable, on devrait analyser un minimum d'un echantillon de reference par 
lot de 20 echantillons (au mains un echantillon de reference par jour). Environ 
5 % des echantillons sont faits par duplicata. La precision et la justesse des 
mesures sont decrites au tableau 9-3. 

Pour Ie contr6le de la qualite de la methode it la pipette, sans traitement 
prealable, on devrait analyser un minimum d'un echantillon de reference par 
lot de 12 echantillons (au mains un echantillon de reference par jour). Environ 
5 % des echantillons sont faits par duplicata. La precision et la justesse des 
mesures sont decrites au tableau 9-4. 
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Tableau 9-3. - Precision et fidelite des resultats de la methode au densimHre 

Sable (%) Argile (%) Limon (%) 

Coeffi- Coeffi- Coeffi-
Echan- Ecart cient de Eear! cient de Ecart cient de 

tillon Moyenne type variation Moyenne type variation Moyenne type variation 

WEALN 2 86 2 2,1 8 1 10,6 6 2 28,0 

WEALA 3 41 2 4,6 22 2 7,7 37 2 5,9 

a WEALA: Western Enviro-Agricultural Laboratory Association. 
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Tableau 9-4. - Precision et fidelite des resultats de la methode 11 la pipette (%) (Ies resultats sur la fraction de sable ne proviennent que du 
laboratoire du Centre de foresterie du Nord) 

Sable Argilea Limon 

Coeffi- Coeffi-
Eehan- Eeart cient de Eeart cient de Eeart 
tillon Moyenne type variation Moyenne type variation Moyenne type 

DDRPb 2 
CFN 82,50 0,23 0,3 4,73 0,49 10,3 12,78 0,41 
Interlabo 81,44 4,11 5,0 3,98 2,44 61,2 14,54 2,50 

DDRP 3 
CFN 27,93 1,21 4,3 14,48 0,73 5,0 57,60 1,86 
Interlabo 27,33 3,46 12,7 8,94 3,92 43,8 63,79 3,36 

Tres gro5siers Grossiers Moyens Fins 

Coeffi- Coeffi- Coeffi- Coeffi-
Eehan- Eeart dent de Eeart cient de Eeart dent de Eeart cient de 
tillon Moyenne type variation Moyenne type variation Moyenne type variation Moyenne type variation 

DDRP 2 6,47 0,56 8,6 25,37 1,01 4,0 26,89 0,21 0,8 32,68 0,57 1,8 

DDRP 3 9,47 1,39 14,6 17,31 0,33 1,9 11,38 0,37 3,3 19,34 0,30 1,6 

a En raison du peu d'argile dans les echantillons de sol, on constate une grande variabilite dans les resultats des epreuves interlaboratoires. 

b DDRP: Direct/Delayed Response Project. 

Coeffi-
dent de 

variation 

3,2 
17,2 

3,2 
5,3 

Tres fins 

Coeffi-
Eeart dent de 

Moyenne type variation 

8,57 0,99 11,6 

42,50 2,19 5,2 
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10. - CARBONATES:  CALCITE ET DOLOMITE 

Principe 

Les carbonates presents dans l' echantillon reagissent avec Ie HC!. Le CO, qui 
se degage est mesure par manometrie a divers intervalles de temps. La quantite 
de calcite et de dolomite se deduit du graphique des resultats portes sur papier 
semi-Iogarithmique. 

Materiel 

Agitateur de Burrell, oscillant 
Bain d' eau Lab Line 
Manometre a mercure 
Bocaux de reaction Ii col en verre depoli, a ouverture large, de 500 mL, a bouchon 

a un trou et Ii tubulure. 
Codets de papier de 15 mL (gobelets une portion Lily N° 50) 

Reactifs 

1.  HCl dilue. - Environ 4 M  (1 volume d'HCl plus 2 volumes d'eau). 

2. NaOH dilue. - Ajouter six gouttes de NaOH d'environ 6 M  a 500 mL d'eau 
distillee dans une bouteille de lavage. (Ce NaOH est necessaire a l' absorption 
du CO, de l' air de sorte que ce gaz ne contaminera pas l' echantillon.) 

Mode d'operation 

1. Deposer un peu de sol sur un verre de montre et effectuer un essai, au moyen 
de quelques gouttes de HCl d' environ 4 M, afin de determiner la quantite de 
sol a prelever pour l' analyse (selon Ie degre d' effervescence: plus celle-ci est 
forte, moins il faudra de sol). 

2. Transvaser la quantite necessaire (de 0,5 a 5,0 g) de sol finement broye (voir 
remarque 1) dans un petit godet de 15 mL. II est preferable qu'il y ait suffi
samment de sol pour que la lecture finale du manometre soit de 5 a 8 cm de 
mercure. 

3. Mesurer environ 30 mL de HCl environ 4 M dans Ie boca! de reaction. 

4. Ajouter quelques millilitres de NaOH dilue au sol, dans Ie godet, jusqu'a ce 
que ce dernier soit plein aux trois cinquiemes. Conserver un volume egal de 
sol et d' eau dans les godets pour toutes les determinations. 

5. Deposer Ie godet et Ie sol dans Ie bocal, en veillant a ce que Ie HCl n' entre pas 
en contact avec Ie contenu du godet. 

6. Boucher herrnetiquement Ie bocal (appuyer sur Ie pourtour du bouchon avec 
Ie pouce) au moyen du bouchon de caoutchouc traverse par un tube de verre. 
Reunir ce dernier Ii un tube de caoutchouc, lequel est relie au tube de verre 
du manometre Ii mercure. 
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7. Fixer Ie bocal de reaction au bras de I' agitateur. lnunerger la bouteille jusqu' au 
col dans un bain d' eau thermostate 11 25 °C (Ie niveau de I' eau devrait �tre 11 
environ 2,5 cm du bord). 

8. Pour analyser deux echantillons en m�me temps, entourer les deux bouteilles 
d'une bande de caoutchouc pour bien les maintenir en place et emp�cher Ie 
godet renfermant I' echantillon de se renverser avant Ie debut du minutage. 

9. Verifier la lecture zero du manometre. 

10. Actionner I' agitateur 11 pleine vitesse (regie 11 9) et declencher en m�me temps 
la minuterie. Apres 20 secondes, abaisser la vitesse it «moyen» (reglage 5) 
lorsque Ie contenu du godet est entre en contact avec la solution de HCl dans 
Ie bocal en raison du renversement du gobelet. Maintenir constante la vitesse 
d' agitation. 

11. Enregistrer les resultats donnes par Ie manometre aux intervalles suivants 
(0,5, 1, 1,5, 2, 3, 4, 5, 8, 11, 14, 24, 34 et 44 minutes, etc.) jusqu'lI ce que la 
reaction soit complete et que Ie niveau de mercure ne bouge plus. 

12. Arreter I'agitateur, retirer Ie bocal et deboucher. Laver Ie bocal, Ie rincer it 
I' eau distillee et passer 11 I' analyse des autres echantillons. 

13. Assecher I' ouverture du bocal et passer it I' echantillon suivant. 

14. Analyser des etalons au moyen d' echantillons de 0,25 et 0,50 de CaC03 de 
qualite reactif seche it I' etuve, exactement de la fa,on utilisee pour les echan
tillons de sol. La reaction est complete en une minute. 

Calculs 

1. Soustraire Ie resultat lu au manometre it chaque intervalle de temps (H,) de la 
lecture finale (H.) pour obtenir Ie resultat equivalent au CO, du aux carbona
tes n'ayant pas reagi (H. - H,). 

2. Sur du papier semi-Iogarithmique, porter Ie resultat des lectures du manom,,
tre (cm) de I' equivalent de CO, des carbonates n' ayant pas reagi (H. - H,) sur 
I' echelle logarithmique et Ie temps (minutes) sur I' echelle lineaire. Reunir les 
points par une courbe. 

3. Extrapoler Ie domaine de linearite de la courbe (qui se trouve habituellement 
dans la premiere minute) jusqu' au temps zero. Lorsque les points n' epousent 
pas une ligne droite, I' extrapolation devrait �tre obtenue au moyen des points 
qui vont de 1,5 it 5,0 minutes. Le point oiIla courbe coupe l'axe des ordonnes 
devrait donner la lecture du manometre de I' equivalent de CO, de la dolo
mite. 

4. Soustraire I' equivalent de CO, de la dolomite (Hd) de la lecture totale de CO, 
(H.) pour obtenir l'equivalent de CO, de la calcite (H, = H. - Hd). 

5. Transformer les resultats de I' analyse des echantillons Ius sur Ie manometre 
en granunes de CO, puis transformer ces dernieres valeurs en calcite et en 
dolomite. 
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Si on n' a besoin que du pourcentage de l' equivalent de CaCO" multiplier Ie 
resultat de la valeur totale lue sur Ie manometre par Ie coefficient obtenu par 
etalonnage. En consequence, il n' est pas necessaire de porter les valeurs sur 
du papier graphique. 

Remarques 

1. Le sol devrait �tre moulu Ii 100 «mesh» s'il renferme de la dolomite; dans les 
autres cas, il suffit d'une taille de 0,50 mm. 

2. Les echantillons devraient �tre asseches Ii 105 'c durant la nuit et �tre portes 
au dessiccateur avant d' �tre analyses. 

3. Coefficients de transformation: 

Masse moleculaire de la calcite (CaCO,) = 100,09 
Masse moleculaire de la dolomite (CaCO,' MgCO,) = 184,40 
La calcite renferme 43,97 % de CO, 
La dolomite en renferme 47,73 % 
CO, = CO, x 1,3635 
CaCO, = CO, x 1,6679 
CaCO, = CO, x 2,2743 
CaCO, = CaCO,. MgCO, x 1,0856 
CaCO,' MgCO, = CO, x 1,5365 
CaCO,'MgCO, = CO, x 2,0951 
CaCO,'MgCO, = CaCO, x 0,9212 

4. A !' etape 7 du mode d' operation, la temperature n' a pas besoin d' �tre precise, 
mais il importe que les echantillons et les echantil10ns de reference soient 
analyses a la m�me temperature. 

5. Pour Ie contr61e de la qualM de la determination de l'equivalent de CaCO" 
on devrait analyser un minimum d'un echantillon de reference par lot de 
20 echantillons (au moins un echantillon de reference par jour). Environ 5 % 
des echantillons sont faits par duplicata. La precision de l' equivalent de CaCO, 
devrait �tre egale ou inferieure Ii 10 %. Par exemple, l'analyse a long terme 
d'un echantillon de laboratoire a donne 23,58 ± 1,71 % (coefficient de varia
tion: 7,2 %). Les valeurs signalees pour plusieurs laboratoires par Ie Comite 
d'experts de la prospection pedologique variaient de 22,0 a 26,6 %. 

6. Une estimation de la chaux libre est obtenue par I' observation de l' efferves
cence apres contact avec du HCl a environ 10 %, selon l'echelle empirique 
suivante: 

Appreciation 

Nulle 
Faible 
Moyen 
Eleve 

Essai a la touche 
avec HCl dilue 

Pas d' effervescence 
Faible effervescence 
Effervescence moderee 
Forte effervescence 

Equivalent 
approximatif 

de CaCO, (%) 

o 
1-5 

6-10 
10et plus 
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1 1 . - AZOTE 

(i) AZOTE TOTAL 

a) Mineralisation 

Principe 

On soumet l'echantillon it une mineralisation par H2S04 pour transformer 
I' azote organique en azote ammoniacal (sous forme de NH. +). Les composes 
d'azote organique refractaires ou les composes qui renferment des liaisons N-N 
ou N-O ne sont pas totalement mineralises par la methode de Kjeldahl; toutefois 
tres peu d' azote se trouve sous ces formes dans les sols. Si les sols renferment 
beaucoup d' azote des nitrates (N03 -) ou des nitrites (NO, -), un traitement 
prealable doit etre effectue pour recouvrer ces formes. Dans les sols forestiers non 
perturbes, on trouve peu d' azote sous ces formes. 

Materiel 

Bloc de mineralisation a 20 places (p. ex., unite de chauffage Technicon BD-20 ou 
mineralisateur 1015, Tecator Digestion System 20) 

Thermostat 1012 Tecator Auto Temp 
Tubes de mineralisation de 250 mL (295 mm sur 40 de diametre) 
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Reactifs 

1. H,SO, concentre (18 M), It 96 %. 

2. Comprimes Kjeltab. - Chaque comprime renferme 3,5 g de K,SO, etO,4 g de 
CuSO,. 

Mode d'operation 

Toujours utiliser des verres de securite ainsi que des gants resistant a la 
chaleur et aux agents chimiques durant les etapes 2 a 9. 

1. Deposer 0,25 g de sol des horizons L-F-H (40 «mesh»), 0,50 g de sol d'horizon 
Ah (60 «mesh») ou 1,00 It 2,00 g de sol mineral peu azote (60 «mesh») dans un 
tube a mineraliser, la precision de la pesee etant de 0,01 g. 

2. Ajouter 10 mL d'H,S04 concentre; melanger en faisant tourbillonner. 

3. Chauffer It 200 'C dans un bloc de mineralisation jusqu'lt ce que Ie milieu soit 
tres noir (environ 30 mn). Afin d'eviter I'effet irritant de I'acide, travailler 
sous hotte pour assurer I' evacuation des emanations et des vapeurs durant 
la mineralisation. 

4. Ajouter un comprime Kjeltab. 

5. Chauffer 15 a 20 minutes jusqu'a la dissolution du comprime (200 'c). 

6. Augmenter Ie degre de chaleur a 300 'C et chauffer pendant 30 minutes. 

7. Augmenter Ie degre de chaleur a 375 'C et chauffer jusqu'a ce que I'echantil
Ion prenne une teinte turquoise (45 minutes). 

8. Retirer les tubes de mineralisation du bloc et les laisser refroidir 5 minutes. 
Ne pas les laisser refroidir dans Ie bloc. Le NH, du (NH4),SO, forme pendant 
la mineralisation sera perdu s'il est chauffe. 

9. Ajouter environ 50 mL d'eau et bien melanger jusqu'1I dissolution de 
I' echantillon. 

b) Determination 

Methode apres distillation (analyseur Kjeltec Auto 1030) 

Principe 

Dans la methode apres distillation effectuee 11 l' aide de I' analyseur Kjeltec 
Auto 1030, l' azote ammoniacal (libere par la distillation du milieu mineralise apres 
avoir ete deplace par une base forte) est absorbe dans du H3B03 non etalonne. Le 
borate d' ammonium forme est titre en retour au moyen d'un acide fort (HO) avec 
lequel il reagit pour se transformer en H3B03• 
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Materiel 

Appareil de distillation et de titrage: analyseur Kjeltec Auto 1030, Tecator. 

Reactifs 

1. Solution de NaOH a 40 %: 10 kg de NaOH + 15 1 d'H,O. 

2. Solution d'absorption (Tecator, 1985). 

(i) Dissoudre 100 g d'H3B03 dans 10 L d' eau. 

(ti) Ajouter 100 mL de solution de vert de bromocresol (100 mg dans 100 mL 
de methanol). 

(iii) Ajouter 70 mL de rouge de methyle (100 mg dans 100 mL de methanol). 

(iv) Ajouter 5 mL de NaOH a 4 %. 

3. Solution etalon (HCl 0,01 M). 

Mode d'operation 

1. Diluer Ie milieu mineralise a em'ITon 100 mL. 

2. Suivre Ie mode d' emploi de l' analyseur Kjeltec Auto 1030 (Tecator, 1985). 

3. RegIer la pompe pour que Ie volume debite de NaOH a 40 % soit de 30 mL. 

4. Titrer avec du HCl 0,01 M. 

Calcul 

Exprrrner la concentration en pourcentage d' azote total par rapport au poids 
anhydre (precision de 0,01 %). 

% de N  dans 
Ie sol 

ou 

(V',h" ,m," - V,,"",) x Malarite du Hc/ etalan x 1,401 
Masse de I'echantillan anhydre mineralise (g) 

V"h.n<illon = Ie volume (mL) d'HCl etalon utilise pour Ie titrage de l' echantillon. 
Vb',,", = Ie volume (mL) d'HCl etalon utilise pour Ie titrage du blanc. 

Methode colorimetrique (automatisee) 

Principe 

L'ion NH, + reagit avec une solution alcaline de phenol et avec de I'hy
pochlorite de sodium pour former un complexe de bleu d'indophenol (reaction 
de Berthelot), dose par colorrrnetrie a la longueur d' onde de 630 nm. 
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Materiel 

Technicon AutoAnalyzer y compris Ie dispositif d'aspiration de l'echantillon, Ie 
circuit d' analyse, la pompe d' alimentation, Ie bain d' eau, Ie colorimetre et 
I'enregistreur. 

Reactifs 

1. Etalons: 

(i) Solution mere 1 (1 000 mg de N par litre). - Dans une fiole jaugee de 1 L, 
dissoudre 4,717 g de sulfate d'ammonium «NH,,)2S0.) dans environ 
500 mL d'H20; ajouter 2,8 mL d'H2SO. concentre et completer avec H20. 
On obtient ainsi une solution dont l'acidite equivaut a celie d'H2SO. 
0,05 M. 

(ti) Solution mere 2 (100 mg d' azote au litre). - Transvaser 25 mL de la solu
tion mere de 1 000 mg de N au litre dans une fiole jaugee de 250 mL et 
completer avec H20. 

(iii) Solutions etalons de travail. - Transvaser 1, 2, 5, 10, 15, 20 et 25 mL de 
la solution mere de 100 mg de N par litre dans des fioles jaugees de 100 mL 
et completer avec H20 de fa90n a obtenir des solutions etalons de travail 
de 1, 2, 5, 10, 15, 20 et 25 mg de N par litre. 

2. Reactif a base de tartrate et d'hydroxyde de sodium. - Dissoudre 75 g de 
NaOH et 50 g de tartrate de potassium et de sodium dans environ 700 mL 
d' eau bidistillee. Completer a un litre avec H20. Garder dans une bouteille de 
polyethylene. 

3. Solution alcaline de phenol. - Preparer une solution de NaOH 5 M (solution 
a 20 %) par dissolution de 20 g de NaOH dans I' eau et dilution dans une fiole 
jaugee de 1 L. A 250 mL de cette solution, ajouter lentement 138 mL de 
phenol liquefie (a environ 88 %). Completer a l L. cette solution, ajouter len
tement 138 mL de phenol liquefie (a environ 88 %). Completer a 1 L. Ajouter 
0,5 mL de Brij-35 avant I' emploi. Conserver dans une bouteille de polye
thylene brun fonce. 

4. Hypochlorite de sodium. - Eau de javel, vendue dans Ie commerce, renfer
mant au moins 5,0 % de chlore actif. 

5. Solution de dilution renfermant du manganese: 

(i) Solution mere. - Dissoudre 3,76 g de sulfate de manganese (MnSO.· H20) 
dans de I'eau et completer a l L. (Nota: Si on utilise du MnSO. · 4H20, en 
peser 4,060 g pour obtenir la meme solution.) 

(ti) Solution standard de travail. - Pipetter 5,0 mL de la solution mere et 
porter a l L avec de I' eau. 
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Mode d'operation 

1. Porter Ie milieu de mineralisation a 250 mL. Melanger it fond. 

2. Transvaser une partie aliquote (environ 30 mL) du milieu de mineralisation 
dilue dans une bouteille de stockage de Nalgene de 60 mL. 

3. Lorsque I' analyseur automatique est pret it fonctionner, verser soigneuse
ment (decantation) une partie du milieu de mineralisation (2 it 3 mL) dans 
des godets pour prise d'essai (4 mL) et deposer dans Ie carrousel. (Nota: n 
peut arriver que Ie milieu de mineralisation renferme des particules. n est 
extremement important de verser tres doucement Ie surnageant dans les 
godets sans perturber les residus, s'il y en a.) 

4. Regier les constantes de I' analyseur et passer les echantillons, en se confor
mant au diagramme de la figure 11-1. 

0 0 0 ECHANTILLONNEUR n, 0 
0 
o!J:!. 

it la cadellce de 40 A I'heure avec un rapport <icI1anlilloflS 

000 aeu de lava� de 1:2 

EYlER sr 
I 

I Lavage 

:r�ho.r
n

�lcali"" 

Couleul"$ sur I'�aulemenl 
des tubes ordinalrss "'"" 

translucldes 

- BLEU 

NOIR 

(mL"minuw-') 

BlEUr::-� EVIER 
NOIR "', 

De Ie cuve /I. ";rculation 
va ... Ie pompa 

BAIN D'EAU 

TMrate JAUNE JAUNE "" 

hm-G 
,---

M. ROUGE ROUGE """ [I l':chan1illon NOIR NOIR " "  \ - -

/ .-:v ., MO" NOIR " "  
HypocI1lorile de '--

sodium ORANGE ''''"' " "  
"" COLOAIM8RE ENREGISTREUA 
bidistllkie ORANGE ORANGE L...-� SerpenUns de 

Fillres (630 nm) melange 
- (20 tours ewe II circula�on de 

'" 
15 mm sur 2 

Vers Ie receptacle de lavage Circu� d'analyse 00 serpentin) de l'kMan�lIon""ur I'ammoniac EYlER 

POMPE DOSEUSE 

Figure 11-1. - Schema du montage pour Ie dosage de I' azote ammoniacal du sol 
mineralise par la methode de I' azote total de Kjeldahl. 

Calcul 

% de N dans 
Ie sol 

Concentration de N dans 
Ie milieu mineralise (mg' L -1) 

0 02 
Masse de I '  echantillon 

x , 5 

anhydre mineralise (g) 
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Remarques 

(Pour les etapes 1, 2 et 9 de la methode apres clistillation, pour les etapes 3 it 8 de 
la methode par analyse automatisee.) 

1. n existe de nombreuses variantes de la technique de mineralisation de 
Kjeldah!. Pour la plupart, celles que I' on trouve dans les publications depuis 
Ie milieu des annees 1960 permettront de retrouver des quantites semblables 
d' azote total dans la plupart des sols (Bremner et Mulvaney, 1982). Les com
paraisons des methodes recommandees avec la vieille technique macrokjel
dahl et la methode colorimetrique pour Ie dosage direct de NH, +, ont permis 
de constater que, pour plusieurs echantillons de sol et de feuillage, on retrou
vait des pourcentages semblables d' azote total. 

2. Avant de distiller les echantillons, on fait passer des blancs d' eau dans 
I'analyseur Kjeltec Auto 1030, jusqu'it ce que l' on obtienne des resultats cons
tants pour HC!. On distille 5 mL de solution de 5 000 mg d' azote au litre 
(19,0940 g de NH4Ci par litre) pour verifier la precision de I'analyseur it 
l' egard de l' azote. 

3. L'intervalle dans lequelle on peut doser I'azote dans les sols des horizons 
L-F-H et les sols mineraux est de respectivement 0 11 2,50 % et de 0 it 0,75 %. 

4. Les etalons sont prepares pour se situer dans la gamme de 0 it 25 mg' L -1 en 
ce qui concerne les sols des horizons L-F-H et dans la gamme de 0 it 15 mg' L -1 
en ce qui concerne les sols mineraux. 

5. La temperature de fonctionnement est critique. 

6. Durant tout Ie mode d' operation, il faut utiliser de I' eau biclistillee (sans azote). 

7. Le tartrate de sodium et de potassium empechent la precipitation des metaux 
lourds contaminants. 

8. Le Brij-35 reduit la tension superficielle du liquide. Conserver dans une bou
teille de polyethylene bron fonce. 

9. Pour Ie contr61e de la qualite, inclure un blanc dans chaque lot. Analyser un 
minimum d'un echantillon de reference par lot de 20 echantillons (au moins 
un echantillon de reference par jour). Environ 5 % des echantillons sont 
faits par duplicata. La precision des mesures de I'analyse de I'azote total de 
Kjeldahl devrait etre egale ou inferieure it 10 %. Par exemple, I' analyse it long 
terme de deux echantillons de laboratoire a donne 1,51 ± 0,09 (coefficient de 
variation de 6,2 %) et 0,58 ± 0,03 % (coefficient de variation de 5,6 %). Pour 
plusieurs laboratoires, les resultats communiques pour Ie projet Direct/Delayed 
Response ont ete de 1,57 ± 0,11 % pour Ie premier echantillon. 
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(ii) EXTRACTION DE L' AZOTE AMMONIACAL ET NITRIQUE PAR LE KCI 2 M 

Principe 

L' ammonium est maintenu sous forme d'ions echangeables dans les sols de 
la m�me fa90n que les cations metalliques echangeables. Le NH. + lie est present 
dans les sols principalement sous forme de NH. + dans les positions intercouches 
des phyllosilicates a reseau cristallin 2:1, de la m�me fa90n que K + , par fermeture 
de I' espace intermediaire. Le NH, + echangeable est extrait parle KCl2 M. Comme 
les nitrites sont rarement presents en quantites decelables, ils ne sont habituel
lement pas doses. 

Materiel 

Agitateur a mouvement de va-et-vient (160 par minute) 
Bouteille de distribution de la solution de KCl 
Erlenmeyers (125 mL) 
Entonnoirs de filtration 
Papiers-filtres Whatman 42 

Reactifs 

Chlorure de potassium (KCl 2 M): 149,1 g de KCl par litre 

Mode operatoire 

1. Peser 5,0 g de sol dans chaque erlenmeyer. (Si I' echantillon est peu volu
mineux, on peut Ie reduire a 1,0 g et n'utiliser que 10 mL de KCl 2 M pour 
conserver le rapport 1 a 10.) 

2. Ajouter 50 mL de solution de KCl 2 M. 

3. Boucher les fioles et agiter 30 minutes. 

4. Filtrer. 
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5. Doser I' azote NH4 + et NO, - dans les 24 heures. Conserver les extraits au 
rerrigerateur au au congeiateur s'il est possible de les conserver jusqu'it 
I'analyse. 

Remarques 

1. Idealement, les echantillons qui possMent leur humidite naturelle devraient 
etre analyses immediatement apres Ie prelevement. Un sous-echantillon 
distinct devrait etre seche Ii I' etuve Ii 105 oc, et la masse de I' echantillon analyse 
devrait etre corrigee en consequence. 

2. Dans les echantillons pauvres en NH4 et en NO, (comme ceux qui provien
nent des horizons profonds des sols mineraux) Ie rapport du sol it la solution 
devrait etre diminue afin d' obtenir des quantites decelables de ces deux mole
cules. 

3. Min de prevenir au d' attenuer les transformations biologiques, les echantil
Ions devraient etre soit congeles, soil seches a la temperature ambiante. 

4. Si les echantillons seches a I' air doivent etre conserves pour une periode de 
temps avant Ie dosage de NH, +, les garder dans des recipients de verre au de 
plastique. La conservation prolonge de ces echantillons dans Ie papier se 
traduit par une augmentation considerable de la teneur en NH, + echangeable 
(Nelson et Bremner, 1972). 

5. n n'existe pas d'echantillon de reference puisque des changements consi
derables des teneurs en NH4 et en NO, peuvent survenir durant I' entrepo
sage prolonge a la temperature ambiante des echantillons seches it I' air. Selon 
une etude realisee par la Western Enviro-Agricultural Laboratory Association, la 
teneur en NO, des sols diminue considerablement apres trois ans d' entrepo
sage des echantillons seches a I' air et it la temperature ambiante. 

6. Les erreurs dues it la contamination par Ie NH, et Ie NO, des papiers-filtres 
peuvent etre considerables (Sparrow et Masiak, 1987). 
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Principe 

(iii) DOSAGE AUTOMATISE DE L'AZOTE AMMONIACAL DANS 
DES EXTRAITS AU KCI 2 M 

La reaction de Berthelot sert au dosage de l' ammoniaque. Lorsque ce dernier 
reagit avec Ie phenate de sodium puis avec I'hypochlorite de sodium, il se forme 
une coloration dite bleue d'indophenol. 

Materiel 

Technicon AutoAnalyzer y compris Ie dispositif d'aspiration des echantillons, Ie 
circuit d' analyse, la pompe d' alimentation, Ie bain thermostate, Ie colorimetre 
et l' enregistreur. 

Reactifs 

1. Solutions etalons: 

(i) Solution mere 1 (1 000 mg de N par litre): 4,717 g de (NH,),SO, par litre. 

(ti) Solution mere 2 (100 mg de N par litre): completer 10 mL de la solution 
mere 1 a 100 mL avec une solution de KG 2 M. 

(iii) Solutions standard de travail: transvaser 0, 1, 2, 5, 7 et 10 mL de la solu
tion mere 2 dans des fioles jaugees de 100 mL. Completer au volume avec 
une solution de KG 2 M. On obtient ainsi des solutions titrant respecti
vement 0, 1, 2, 5, 7 et 10 mg de N par litre. 

(iv) Solution mere 3 (10 mg de N par litre): pipetter 10 mL de la solution mere 
2 dans 100 mL. 

(v) Solutions standard de travail: pipetter 2, 5, 7 et 10 mL de la solution mere 
3 dans 100 mL pour obtenir des solutions titrant respectivement 0,2, 0,5, 
0,7 et 1,0 mg de N par litre. 

2. Agent complexant: dissoudre 33 g de tartrate de potassium et de sodium 
(KNaC.H,O,·4H,O) et 24 g de citrate de sodium (Na3C,H,07'2H,O) dans 
950 mL d'eau. RegIer Ie pH a 5,0 au moyen d'H,SO, concentre. Completer a 
1 L. Ajouter 0,5 mL de Brij-35. 

3. Solution alcaline de phenol: dans une fiole conique d'un litre, dissoudre 83 g 
de phenol dans 50 mL d' eau. Ajouter precautionneusement, tout en refroi
dissant la fiole sous l' eau du robinet, 180 mL de NaOH a 20 % en petite quan
tite a la fois, tout en agitant. Completer a l L  avec de l' eau. 

Pour obtenir du NaOH It 20 %, dissoudre 200 g de NaOH et completer a l L. 
Conserver Ie reactif alcalin phenolique dans une bouteille ambree. 

4. Hypochlorite de sodium: diluer 200 mL d' eau de javel It 5,25 % It 1 L avec de 
l' eau. Le reactif est a preparer quotidiennement. 
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5. Nitroprussiate de sodium: dissoudre 0,5 g de nitroprussiate de sodium 
(Na,Fe(CN),NO ' 2H,O) dans 900 mL d'eau et completer it 1 L. Conserver dans 
une bouteille ambree. 

Mode d'operation 

1. Sil' extrait de sol est congele ou re£rigere, l' amener it la temperature ambiante. 

2. Bien agiter les extraits. 

3. Regier I'analyseur automatique et y passer les echantillons en respectant Ie 
schema d'utilisation de la figure 11-2. 

Iii 

, , 

ECHANTILLONNEUR II, 
It Is cadence de 40 it I'Mure avec un rappo� &;hantillon 
eau ole lavage de 1,2 

Couleurs sur I'';p''ulement 

des tubes oroinaire. Debit 

Circuit <I'analyse 
I'ammoniac 

POMPE DOSEUSE 

( I 'j 
De Ie ctNe de cirwlation 

, " 

Figure 11-2. - Schema du montage pour Ie dosage de I' azote ammoniacal dans 
des extraits de KCI 2M au moyen d'un analyseur automatique. 

Calcul 

N ammoniacal 
dans Ie sol 
(mg ·kg-1) 

Remarques 

= 

N ammoniacal dans I '  extrait (mg ' L -1) x 
Volume de solution d' extraction (mL) 
Masse de sol apres I '  application d '  un 

coefficient de correction pour tenir compte 
de l 'humidite (g) 

1.  Utiliser de l' eau bidistillee, exempte de NH3, durant tout Ie mode operatoire. 

2. n importe de maintenir la temperature de fonctionnement it 50 0c. 
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3. Diluer les extraits riches en NH, avec une solution de KCl 2 M prealablement 
a l' analyse. 

4. Pour Ie contr61e de la qualM, inclure un blanc dans chaque lot. Effectuer des 
analyses faites par duplicata sur environ 5 % des echantillons. n n' existe pas 
d' echantillon de reference normalise pour la determination de la precision. 
Les analyses a long terme de plusieurs echantillons de laboratoire sur une 
large gamme de concentrations ont donne des coefficients de variation de 21 
a 24 %. 

Ouvrage cite 

Technicon Instrument Corporation. 1973. Ammonia in water and seawater. Industrial method No. 
154-71W. Tarrytown, N.Y. 

Principe 

(iv) DOSAGE AUTOMATISE DE L'AZOTE NITRIQUE DANS 
DES EXTRAITS AU KCI 2 M 

Les nitrates sont reduits en nitrites dans une colonne reductrice de cuivre et 
de cadmium. L'ion nitrite reagit avec la sulfanilamide, en milieu acide, pour donner 
un compose diazolque. Ce dernier se combine au dichlorhydrate de N-l
naphthylethylenediamine pour donner un colorant azolque violet rougeatre. 

Materiel 

Technicon AutoAnalyzer y compris un dispositif d' aspiration des echantil
Ions, un circuit d'analyse, une pornpe d'alimentation, une coionne reductrice au 
cadmium, un colorimetre et un enregistreur. 

Preparation de la colonne reductrice 

1. Brayer Ie cadmium destine a remplir la colonne jusqu'a la granulometrie 
recherchee, soit entre 25 et 60 «mesh». 

2. Les particules neuves ou usagees de cadmium (10 g) sont nettoyees 11 l' aide 
de 50 mL d'HCl 6 M pendant une minute. Decanter Ie HCl et laver Ie 
cadmium avec a nouveau 50 mL d'HCl 6 M pendant une minute. 

3. Decanter Ie HCl et laver Ie cadmium plusieurs fois a l' eau. 

4. Decanter I'eau distillee et ajouter 50 mL de CuSO, '5H20 a 2 %. Laver Ie 
cadmium jusqu'1I ce qu' aucune couleur bleue ne subsiste en solution. 

5. Rincer Ie cadmium plusieurs fois 11 I'eau, puis decanter Ie liquide. 

6. Ajouter encore 50 mL de CuSO,'5H20 11 2 % et laver jusqu'a ce qU'aucune 
coloration bleue ne subsiste dans la solution. 

7. Decanter Ie liquide et laver a fond 11 l' eau distillee. 
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8. Remplir la colonne fI,ductrice avec Ie chlorure d' ammonium (ou de I' eau) et 
transvaser les particules preparees de cadmium dans la colonne au moyen 
d'une pipette Pasteur. Veil ler it ne pas laisser de bulles d' air dans la colonne. 
(Nota: A la place du tube reducteur 189-0000, on peut utiliser un tube de 
Tygon de 35 em de longueur et de 2 mm de diarnetre interieur. 

9. Prealablement 11 I' analyse, conditionner la colonne avec 100 mg de N nitrique 
par litre pendant 5 minutes puis avec 5 mg de N nitreux par litre pendant 10 
minutes. 

Reactifs 

1. Etalons: 

(i) Solution mere: dissoudre 0,7218 g de KNO, dans 1 L d'eau. Conserver 
dans une bouteille foncee. Ajouter 1 mL de chloroforme, comme agent 
de preservation. On obtient ainsi 100 mg d' azote nitrique par litre de 
solution. 

(ti) Solutions standard de travail: pipetter 0,5, 1,0, 1,5 et 2,0 mL de la solu
tion mere dans des fioles jaugees de 100 mL et completer avec KCI 2 M 
afin d' obtenir des solutions d' azote nitrique (N-NO-,) titrant respective
ment 0,5, 1,0, 1,5 et 2,0 mg' L -1. 

2. Chlorure d' ammonium: dissoudre 10 g de NH,Ci dans de I' eau alcaline et 
completer it 1 L. (On prepare de I' eau alcaline en ajoutant suffisarnment de 
NH,OH dilue it de I'eau pour que Ie pH soit de 8,5.) Ajouter 0,5 mL de 
Brij-35. (Nota: II suffit de deux gouttes de NH,OH dilue. On prepare Ie 
NH,OH dilue en ajoutant 4 11 5 gouttes de NH.,OH concentre 11 environ 30 mL 
d'eau.) 

3. Reactif colore: ajouter 100 mL de H,PO, concentre et 10 g de sulfanilamide it 
environ 750 mL d' eau. Dissoudre completement. Ajouter 0,5 g de dichlorhy
drate de N-l-naphthylethylenediamine (reactif de Marshall) et dissoudre. 
Completer 11 1 L. Ajouter 0,5 mL de Brij-35. Garder dans un endroit frais et 
obscur. Le reactif est stable pendant un mois. 

4. Chlorure de potassium 2 M: dissoudre 149,2 g de KCI dans environ 800 mL 
d' eau. Completer it 1 L. 

Mode d'operation 

1. Si les extraits de sol sont congeles ou refrigeres, les amener 11 la temperature 
ambiante. 

2. Bien agiler. L' extrait n' est pas homogene en raison de la stratification. 

3. Regier I' analyseur automatique et passer les echantillons selon Ie schema 
d'utilisation de la figure 11-3. 
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Figure 11-3. - Schema du montage pour Ie dosage de l'azote nitrique dans des 
extraits de KCI par reduction au cadmium. 

Calcul 

N nitrique 
dans Ie sol 
(mg ·kg-I) 

Remarques 

N nitrique dans I'extrait (mg ' L  -I) x 
Volume de solution d 'extraction (mL) 
Masse de sol apres I'application d'un 

coefficient de correction pour tenir compte 
de l 'humidite (g) 

1. Tout au long du mode d'operation, utiliser de I'eau bidistillee. 

2. Diluer les extraits riches en azote nitrique avec de la solution de KCl 2 M 
prealablement a l' analyse. 

3. Le mode d' operation permet de doser N03 et NO,. 

4. Pour Ie controle de la qualite, inclure un blanc dans chaque lot. Environ 5 % 
des echantillons sont faits par duplicata. Pour la determination de la pn!ci
sion, il n'existe pas d'etalons de reference. Les mesures de la precision de 
I' analyse de l' azote nitrique effectuees pour Ie programme d' assurance-qualite 
des resultats d' analyse des sols de l'Institut de pedologie de l' Alberta 
montrent que Ie parametre etait l'un des plus variables (Heaney et collab., 
1988). Le coefficient de variation etait de 4,8 a 30,4 % pour les echantillons 
renfermant respectivement 67,3 ± 3,2 (ecart type) et 3,3 ± 1,0 (ecart type) mg 
d'azote nitrique par kilogramme. 
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Ouvrages cites 

Heaney, D.J.; McGill, W.B.; Nguyen, C. 1988. Soil test quality assurance program. Final report. Dept. 
Soil Sci., Univ. Alberta, Edmonton, Alberta. 

Techrucon Instrument Corporation. 1971. Nitrate + nitrite in water. Industrial method No. 32-69W. 
Tarrytown, N.Y. 

(v) EXTRACTION DE L'AZOTE NITRIQUE AVEC CuSO. 0,01 M ET 
DOSAGE MANUEL PAR COLORIMETRIE 

Principe 

L'ion nitrate est extrait itl'aide d'une solution de CuSO, 0,01 M, titrant 0,0035 
M de sulfate d' argent. On obtient un extrait limpide de sol par I' emploi de CuSO" 
Ca(OHlz et MgCO,. L' Ag,SO, supprime les interferences dues it !'ion chlorure. 
Les nitrates sont doses par colorimetrie, par Ie jaune nitrophenoldisulfonique. 
Cette methode depend de la nitration de la position 6 de I' acide 2,4- phenoldisul
fonique en melange avec I' acide sulfurique fumant, selon la reaction suivante: 

CJ[,oH(HSO,), + HN03 � C,H,OH(HSO,),NO, + H,O 

Le produit se comporte comme un indicateur de type nitrophenolique; incolore 
en milieu acide, jaune en solution neutre ou alcaline, c' est-it-dire en presence de 
NH,OH, it cause de la formation d'un sel triammonique (nitrophenoldisulfonate 
d'ammonium). 

Materiel 

Agitateur Eberbach it mouvement it va-et-vient (160 courses it la minute) 
Plaque chauffante Lindberg it usage robuste 
Spectrophotometre (tel que I'Ultrospec II) 
Bouteilles de repartition Brinkmann (<<dispensettes») 
Entonnoir de filtration 
Papiers-filtres Whatman 42 

Reactifs 

1. Acide phenol-2,4-disulfonique: transvaser 70 mL de phenol liquide pur dans 
une fiole Kjeldahl de 800 mL. Ajouter 450 mL de H,SO, concentre, tout en 
agitant la fiole. Ajouter 225 mL d'H,SO, fumant (13-15 % de SO,). Bien 
melanger. Deposer la fiole Kjeldahl (fermee partiellement) dans de l'eau 
bouillante dans un becher et chauffer deux heures. Garder I' acide phenoldi
sulfonique [C,H,OH(HSO,lzl dans une bouteille it bouchon de verre. 

2. Hydroxyde d'ammonium dilue (NH,OH 7,5 M environ): melanger une partie 
de NH,OH (0,90 de densite) avec une partie d'H,O. 

3. Solution de sulfate de cuivre (0,5 M): 125 g de CuSO, ·5H,O par litre. 

4. Solution de sulfate d'argent (it 0,6 %): 6,0 g d'Ag,SO, par litre. Chauffer ou 
bien agiler jusqu'it dissolution complete. 
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5. Solution d'extraction des nitrates (solutions de CuSO, et d' AgzSO,): melanger 
200 mL de solution de sulfate de cuivre 0,5 M et 1 L de solution de sulfate 
d'argent a 0,6 % et completer II 1 L avec de I'eau. Bien melanger. 

6. Solution etalon de nitrate (solution mere de 100 mg d' azote par litre): dissou
dre 0,7218 g de KNO, (secher II I' etuve a 105 °C) dans I' eau et completer a l L. 
Melanger a fond. 

7. Solution etalon de nitrate (solution de travail de 10 mg de N par litre): pipetter 
100 mL de solution mere de 100 mg N-NO,' - ,  et completer it 1 L avec de 
I' eau. Bien melanger. 

8. Poudre de Ca(OH), de qualM reactif. 

9. Poudre de MgCO, de qualM reactif. 

Mode d'operation 

1. Introduire 5 g de sol (2,5 g de tourbe) tamise 11 2 mm dans un erlenmeyer de 
125 mL. 

2. Ajouter 25 mL de la solution d' extraction des nitrates. 

3. Agiter pendant 10 minutes. 

4. Ajouter environ 0,2 g de Ca(OH), et agiter pendant cinq minutes. 

5. Ajouter environ 0,5 g de MgCO, et agiter pendant 10 a 15 minutes. 

6. Laisser reposer quelques minutes. 

7. Filtrer au travers d'un papier-filtre Whatman 42. Rejeter les 10 11 25 premiers 
millilitres (Nota: II faut obtenir un extrait parfaitement limpide et incolore de 
sol afin d' obtenir des resultats precis par cette methode). 

8. Au moyen d'une pipette, introduire 10 mL de filtrat limpide dans un becher 
de 100 mL. Evaporer jusqu'a siccite sur une plaque chauffante 11 chaleur 
faible sous hotte exempte de vapeurs de HNO,. Ne pas assecher plus qu'a 
siccite. 

9. Refroidir Ie residu. Ajouter 2 mL d' acide phenoldisulfonique rapidement (au 
moyen d'une burette II embout coupe ou d'une bouteille dite dispensette, en 
recouvrant rapidement Ie residu. Faire toumer Ie becher pour que Ie reactif 
entre en contact avec tout Ie sel residue\. Laisser reposer de 10 II 15 minutes. 
(Attention: I' acide phenoldisulfonique est tres corrosif.) 

10. Ajouter 16,5 mL d' eau froide. Faire toumer Ie becher pour dissoudre Ie residu. 
Si besoin est, agiter avec une tige de verre jusqu' a ce que tout Ie residu soit 
dissous.) 

11. Apres refroidissement des bechers, ajouter lentement 15 mL de NH,OH dilue. 
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12. Apres refroidissement des bechers, ajouter 16,5 mL d' eau (Ie volume a la fin 
de la presente etape est de 50 mL). Melanger a fond. 

13. Effectuer la lecture it 415 nm. 

14. Etalons: evaporer 0, 2, 5, 8 et 10 mL de la solution standard it 10 mg d' azote 
nitrique par litre, apres addition de 10 mL de solution d' extraction des 
nitrates dans des bechers de 100 mL. Suivre les etapes 9 it 14. Apres I' etape 
12, ces solutions titreront 0, 0,40, 1,0, 1,60 et 2,00 mg/L d'azote nitrique, res
pectivement. 

Calculs 

Azote nitrique 
dans Ie sol 
(mg ·kg-I) 

Azote nitrique 
dans Ie sol 
(mg ·kg- I) 

Remarques 

Azote nitrique 
dans la solution 

analysee (mg ·L -1) 

Azote nitrique 
dans la solution 

analysee (mg ·L -1) 

x 

Volume apres 
I '  apparition de 

la couleur 
Volume 

evapore (mL) 

Volume de 
la solution 

d'extraction (mL) x 
Masse de sol (g) 

50 50 
x - x 100 Masse de sol (g) 

1. Le volume evapore d' extrait de sol devrait etre de 5 11 25 mL, selon la concen
tration prevue de nitrates dans Ie sol. 

2. L'hydroxyde de calcium, Ie MgC03 et l' Ag,SO, devraient eire exempts de 
nitrates. 

3. Les extraits colores de sol devraient etre decolores au moyen de charbon actif 
ou, encore, il faudrait preparer des blancs de ces extraits afin de regler Ie zero 
du spectrophotometre. 

4. L' acide phenoldisulfonique ne devrait etre ajoute aux echantillons que 
lorsque ceux-ci sont complNement sees. 

5. Le sulfate d'argent supprime les chlorures. 

6. Le sulfate de cuivre et I'hydroxyde de calcium clarifient et decolorent l' extrait 
de sol. 

7. Le carbonate de magnesium supprime I' exces de Ca(OH),. 

8. Le NH,OH perd de sa force apres un entreposage prolonge. 11 faut done 
utiliser du reactif frais. 

9. La methode est employee seulement lorsque I'on veut connaitre la teneur en 
N03 et que Ie nombre d' echantillons est limite. 
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10. Pour Ie contrale de la qualite, on devrait analyser un minimum d'un echantil
Ion de reference par lot de 40 echantillons (au moins un echantillon de reference 
par jour). Em'ITon 5 % des echantillons sont faits par duplicata. La precision 
des dosages de l' azote des nitrates devrait etre egale ou inferieure a 15 %. Par 
exemple, les analyses it long terme de deux echantillons de laboratoire ont 
respectivement donne 207,6 ± 19,4 (coefficient de variation de 9,4 %) et 
5,82 ± 0,76 (coefficient de variation de 13,1 %) milligrammes d'azote par 
kilogramme. 

Ouvrages cites 

Chapman, H.D.; Pratt, P.F. 1961. Methods of analysis for soils, plants, and waters. Univ. Calif., 
Riverside, Californie. 

Harper, H.J. 1924. The accurate determination of nitrates in soils. Ind. Eng. Chern. 16:180-183. 

Hesse, P.R. 1971. A textbook of soil chemical analysis. John Murray (Publishers) Ltd., Londres. 

Jackson, M.L. 1958. Soil chemical analysis. Prentice-Hall Inc., Englewood Cliffs, New Jersey. 

McKeague, J.A., editeur. 1978. Manual on soil sampling and methods of analysis. Can. Soc. Soil Sci., 
Ottawa, Ontario. 

Prince, AL. 1945. Determination of total nitrogen, ammonia, nitrates, and nitrites. Soil Sci. 59:47-52. 

Wilde, S.A.; Corey, R.B.; Iyer, J.G.; VOigt, C.K 1979. Soil and plant analysis for tree culture. Oxford 
Publishing Co., New Delhi, Inde. 

12. - MINERALISATION AU MOYEN O'UN MELANGE O'ACIOES 
EN VUE OU OOSAGE OES ELEMENTS TOTAUX 

Principe 

La matiere organique est detruite par mineralisation en milieu humide par 
HOO" apres mineralisation prealable avec HNO,. Les silicates sont chasses sous 
forme de SiF, gazeux. Les constituants solubles sont dissous par HC!. Les pertes 
par volatilisation sont negligeables parce que la temperature du milieu mineralise 
ne peut pas depasser Ie point d' ebullition d'HOO, (203 °C). 

Materiel 

Bloc de mineralisation a 20 places tel que I'unite de chauffage Technicon BD-20 
ou I'appareil mineralisateur Tecator Digestion System 20, modele 1015 

Unite de commande Technicon BD-20/40 ou unite de commande III Tecator 
Digester 20/40 pour les blocs precites, respectivement 

Tubes de teflon, fabriques sur place: Ne pas utiliser de tubes de verre pour la 
mineralisation. 

Cylindre gradue de plastique pour l' acide fluorhydrique 
Entonnoir de filtration 
Papiers-filtres Whatman 42 
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Reactifs 

1.  HN03 concentre (16 M) 

2. HOO, concentre (12 M) 

3. HF concentre (28 M) 

4. HO concentre (12 M) 

Mode d'operation 

Le present mode d' operation ne doit etre confie qu' aux analystes formes it la 
manipulation de I'adde perchlorique. Aux etapes 2 it 9, toujours porter des ver
res de securite ainsi que des gants resistant aux agents chimiques et it la chaleur. 

1. Transvaser 0,250 it 0,500 g (Ii 0,001 g pres) d' echantillons anhydres, de 
100 «mesh», dans un tube de teflon. 

2. Ajouter 10 mL de HN03 concentre et faire tourbillonner jusqu'it ce que toute 
la matiere organique entre en contact avec I' aeide. Placer les tubes dans Ie bloc 
de mineralisation. Chauffer ce dernier it 180 °C pendant une heure ou jusqu'it 
ce qu'il ne reste plus que 1 Ii 2 mL d'HN03• Ne pas se rendre jusqu'li siceite 
complete. Pour eviter d' etre incommode par les emanations addes, placer Ie 
bloc de mineralisation sous hotte pour assurer I' evacuation des emanations 
et des vapeurs liberees durant la mineralisation. 

3. Ajouter avec precaution 3 mL d'HOO, directement dans Ie tube et chauffer 
Ii 180 °C pendant une heure ou jusqu'it ce qu'il ne reste plus que 1 ou 2 mL 
d' aeide. Toute la matiere organique devrait avoir ete completement minerali
see it la fin de I'etape. 

4. Ajouter 20 mL d'HF, au moyen d'un cylindre gradue de plastique et chauffer 
it 150 °C pendant environ 6 heures, presque jusqu'it siceile, pour expulser les 
silicates. 

5. Dissoudre Ie residu dans 2 mL d'HO concentre et chauffer Ii 150 °C pendant 
15 minutes. 

6. Ajouter 10 mL d'eau, chauffer et filtrer au travers d'un papier-filtre What
man 42, en recevant Ie filtrat dans une fiole jaugee de 50 mL. 

7. Repeterl' etape 6 trois fois. 

8. Completer Ii 50 mL. 

9. Conserver dans des bouteilles carrees de Nalgene de 60 mL pour la spectros
copie it plasma inductif. 
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Calcul 

Le spectrometre d' emission atomique a plasma inductif possede son propre 
ordinateur. La masse et Ie volume de chaque echantillon sont mis en memoire, 
tandis que la calibration interne et les calculs sont effectues par soustraction des 
resultats des blancs. 

Remarques 

1. Le mode d' operation est tres dangereux, mais il peut etre execute sans 
dommage si les instructions sont rigoureusement respectees. 

2. N'utiliser que des hottes con�ues pour Ie HClO,. Pour les renseignements sur 
la securite, consulter Schilt (1979). Consulter egalement la partie du present 
guide portant sur la securite consulter Schilt (1979). Consulter egalement la 
partie du present guide portant sur la securite (section 1). 

3. Le bloc de mineralisation doit etre a la temperature indiquee au debut de la 
periode de temps qui s'applique. 

4. Le mode d' operation ne se prete pas a l' analyse des elements tels que Si, Ti, 
Cr et Ag. On ne peut done pas effectuer d' analyse totale sur ces extraits. 

5. Les echantillons de sol organique pauvres en matiere inorganique peuvent 
etre soumis a une digestion aux micro-ondes. (Voir section 19.) 

6. Pour une dissolution complete, il faut que les echantillons soient finement 
broyes. 

7. Pour Ie contr61e de la qualite, on devrait inclure un blanc dans chaque lot. 
Analyser au moins un echantillon de reference par lot de 20 echantillons (au 
moins un echantillon de reference par jour). Environ 5 % des echantillons 
sont faits par duplicata. La precision de I' analyse des principaux ions devrait 
etre inferieure a 10 %, a 5  % pourbeaucoup d'entre eux. En raison des faibles 
concentrations, la precision a I' egard des elements-traces est legerement plus 
elevee (moins de 15 %). Les resultats obtenus par cette methode avec les 
echantillons de sol 7 et 8 du Comite canadien de prospection pedologique au 
laboratoire du Centre de foresterie du Nord ont ete comparables a ceux de 
l'Institut de recherches sur les sols d'Ottawa (McKeague et collab., 1978), 
dont la methode etait semblable a la presente, mais utilisait davantage de 
HClO, (tableau 12-1) . 

Le Centre de foresterie du Nord a applique avec succ"s la methode au dosage 
de Ca, Mg, Na, K, AI, Cu, Fe, Mn, Zn, Ni, P et S avec I'etalon de reference 
SRM 1646 du National Institute of Standards and Technology (sediment 
estuarien) (tableau 12-2). 

Ouvrages cites 

McKeague, J.A., Sheldrick, B.H.i Desjardins, J.G. 1978. Compilation of data for esse reference soil 
samples. Can. Soil Res. Inst., Ottawa, Ontario. 

McKeague, J.A, editeur. 1978. Manual on soil sampling and methods of analysis. Can. Soc. Soil Sci., 
Ottawa, Ontario. 
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Tableau 12-1. - Resultats de l' analyse des echantillons de sol 7 et 8 du Contite 
canadien de prospection pedologique (CCPP) 

CCPP 7 CCPP 8 
Resultats McKeague Resultats McKeague 

Element du CFN et collab. (1978) du CFN et collab. (1978) 

Al (%) 4,30 ± 0,04 4,7 5,41 ± 0,09 5,4 
Fe (%) 1,31 ± 0,10 1,2 1,85 ± 0,06 1,8 
Ca (%) 0,51 ± 0,04 0,40 0,49 ± 0,02 0,45 
Mg(%) 0,29 ± 0,01 0,29 1,49 ± 0,02 0,48 
K (%) 1,52 ± 0,15 1,3 1,99 ± 0,05 1,4 
Na (%) 1,00 ± 0,04 1,0 1,37 ± 0,07 1,2 
Mn (mg' kg-I) 476 ± 11 480 ± 19 423 ± 2 419 ± 19 
Zn (mg' kg-I) 59 ± 4 70 ± 0,9 52 ± 3 68 ± 4,3 
Cu (mg' kg-I) 14 ± 2 15 ± 2,6 15 ± 1 14 ± 2,6 
Ni (mg· kg-I) 10 ± 1 10 ± 1,0 20 ± 2 19 ± 0,9 
P (mg· kg-I) 830 ± 25 356 ± 8 
S (mg' kg-I) 444 ± 13 976 ± 18 

a Aucun resultat signale. 

Tableau 12-2. - Resultats obtenus sur un echantillon de sediment estuarien du National Institute of 
Standards and Technology (NIST) SRM 1646 

Mn Fe K P Ca Mg S Al 
Parametre (mg' kg-I) (%) (%) (%) (%) (%) (%) (%) 

CFN 
Moyenne 318 2,85 1,80 0,058 0,724 1,02 0,95 5,00 
Ecart type 3 0,Q2 0,01 0,001 0,006 0,01 0,03 0,05 
Coefficient de variation 0,8 0,7 0,6 0,9 0,8 0,5 3,0 1,0 

NIST 
Moyenne 
Ecart type 

11 Aucun resultat signale. 

82 

375 3,35 0,054 0,83 1,09 6,25 
20 0,10 0,005 0,03 0,08 0,20 

National Bureau of Standards. 1982. Standard reference material 1646, estuarine sediment. Washing
ton, D.C. 

Schilt, A.A. 1979. Perchloric acid and perchlorates. North. illinois Univ., Dep. Chern., DeKalb, 
Illinois. 

1 3. - PHOSPHORE FACILEMENT EXTRACTIBLE 

(i) METHODE 1 DE BRAY (AU FLUORURE ET A L'ACIDE DILUES) 

Principe 

La methode 1 de Bray et Kurtz (dite egalement methode 1 de Bray ou Bray 
P-l) est largement utilisee comme indicateur du phosphore assimilable des sols 
acides. La solution d' extraction, qui renferme du NH4F, permet d' extraire Ie 
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phosphore facilement soluble dans les acides (en grande partie du phosphate de 
calcium ainsi que certains phosphates d'aluminium et de fer). Le fluorure d'am
monium dissout les phosphates d' aluminium et de fer en complexant ces ions 
metalliques en solution acide. La methode peut servir a l'egard des sols 
renfermant peu de CaC03 ou dolomite (moins de 2 %). Elle ne convient pas aux 
sols calcaires parce que Ie CaC03 neutralise rapidement l' acide, ce qui provoque 
une erreur par defaut dans l'estimation du phosphore assimilable. En outre, des 
composes insolubles pourraient se former du fait de reactions avec CaF, avec Ie 
phosphore. Soumettre les sols calcaires et les sols neutres a l' extraction par la 
methode d'Olsen (voir section 13 (li)). 

Le phosphore des phosphates de l' extrait est dose par colorimetrie en tant 
que bleu de phosphomolybdene, l' acide ascorbique servant d' agent reducteur 
tandis que Sb est ajoute pour donner avec cet element un compose 
phosphomolybdique (Murphy etRiley, 1962). Dans la methode de Bray et de Kurtz 
d' origine, Ie reducteur etait SnO,. 

Materiel 

Erlenmeyers (125 mL) 
Agitateur de Burrell oscillant 
Distributeur pour la solution d' extraction 
Entonnoirs de filtration 
Papiers-filtres Whatman 42 
Spectrophotometre (tel que Ie LKB Ultrospec II) 

Reactifs 

1. Solution d'extraction (n° 1 de Bray et Kurtz): dissoudre 22,2 g de NH.,F et 
41,6 mL d'HO, puis completer a 20 L. On obtient ainsi une solution de NHJ' 
0,03 M dans Ie HO 0,025 M. Dans une bouteille de verre, elle se conservera 
plus d'un an sans deterioration notable. 

2. Reactif A: dissoudre 12 g de molybdate d'arnmonium [(NH.)"MO,o,44H,O] 
dans 250 mL d'eau distillee. Dissoudre 0,2908 g de tartrate d' antimoine et de 
potassium [K(SbO)C,H,06' 1/2 H,O] dans 100 mL d'eau. Ajouter ces deux 
solutions a 1 000 mL d'H,SO, 2,5 M, melanger a fond et etendre a 2  000 mL. 
Conserver au frais et a l' obscurite dans une bouteille de Pyrex. 

3. Reactif B: dissoudre 1,056 g d'acide ascorbique (C6H,06) dans 200 mL du 
reactif A et melanger. Preparer quotidiennement, selon les besoins. La 
solution ne se conserve pas plus de 24 heures a la temperature ambiante. 

4. Acide sulfurique (2,5 M): porter 140 mL d'H,SO, concentre a l L. 

5. Solution mere de phosphore (50 mg de P par litre): 0,2197 g de KH,PO, par 
litre. Ajouter cinq gouttes de toluene afin de diminuer I' activite microbienne. 
(KH,PO, est seche a 100 °C pendant une heure et refroidi au dessiccateur 
avant la pesee.)  

6. Solution de travail de phosphore (1 mg' L - 1) : etendre 20 mL de la solution 
mere a l L. Melanger a fond. 
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Mode d'operation 

1. Peser 2,5 g de sol secM a I' air, tamise a 2 mm (a 0,1 g pres) dans un erlen
meyer de 125 mL. 

2. Ajouter 25 mL de la solution d' extraction (1 partie de sol pour 10 de solution). 

3. Boucher et agiter vigoureusement la suspension, sans delai, pendant exacte
ment une rrUnute sur I' agitateur oscillant de Burrell, 11 la vitesse reglee a 2. On 
peut egalement agiter pendant exactement nne minute a la main. 

4. Filtrer immediatement au travers d'un papier-filtre Whatman 42. Le filtrat 
devrait etre limpide. S'il est trouble, repasser la solution par Ie meme filtre. 
La filtration ne devrait pas prendre plus de 10 rrUnutes. Si elle prend 
sans raison trop de temps, utiliser uniquement I' extrait qui aura filtre en 
10 minutes. 

5. Conserver les extraits dans des bouteilles de Nalgene de 60 mL. 

6. Porter 2 mL de filtrat dans un becher de 100 mL. 

7. Ajouter 10 mL d'eau distillee. 

8. Ajouter 8 mL de reactifB. 

9. Ajouter 20 mL d'eau distillee. 

10. Preparer un blanc, comme ci-dessus, en utilisant 2 mL de solution d' extrac
tion a la place de I' extrait de sol. 

11. Courbe de calibration: verser 0, 2, 5, 10, 15 et 20 mL de la solution de travail 
de phosphore dans des bechers de 100 mL. Ajouter 2 mL de solution 
d' extraction. Ajouter 8 mL de reactif B.  Ajouter suffisamment d' eau pour 
completer Ie volume a 50 mL. Ces solutions titreront respectivement 0, 0,04, 
0,10, 0,20, 0,30 et 0,40 mg de P par litre, respectivement. 

12. Apres 10 rrUnutes (la solution devrait etre violet bleuatre), lire 11 882 nm, apres 
avoir calibre Ie spectrophotometre. La couleur est stable 24 heures et elle n' est 
pas modifiee par la couleur du filtrat due au phosphore organique. 

Calcul 

P du sol (mg ·kg-') - Phosphore de l'extrait (mg L - ') x 10 (rapport ordinaire du sol 
- . 

il Ia solution) 

Remarques 

1. Au laboratoire du Centre de foresterie du Nord, les echantillons (environ 30) 
sont peses par lot, et les papiers-filtres sont deposes dans tous les entonnoirs. 
La solution d' extraction est ajoutee a deux echantillons 11 la fois. Ces echantil
Ions sont agites immediatement au moyen de I' agitateur oscillant. La suspen
sion est rapidement versee dans les entonnoirs. L' operation est repetee avec 
les autres echantillons. 
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2. Tout au long de la determination, se servir de blancs des reactifs. 

3. En general, I' efficacite de I' extraction du phosphore augrnente directement 
avec la vitesse et la duree de I' agitation. 

4. On peut egalement doser Ie phosphore des solutions par spectroscopie 
d'ernission atomique a plasma inductif; toutefois, cette technique determine 
tout Ie phosphore en solution et non seulement les orthophosphates. La 
methode perrnettra donc de doser les composes solubles du phosphore orga
nique en sus des orthophosphates des sols forestiers (notamment de la cou
che organique). 

5. Voir les remarques 1 et 2 de la section 13 (ii). 

6. Si la methode est appliquee it des sols fortement calcaires, iI y a risques que 
les resultats soient fausses parce que Ie phosphore pourrait precipiter durant 
I' extraction. 

7. Pour Ie contr61e de la qualite, on devrait analyser un minimum d'un echantil
Ion de reference par lot de 40 echantillons (au moins un echantillon de reference 
par jour). Environ 5 % des echantillons sont faits par duplicata. La precision 
des dosages de P devrait etre egale ou inferieure it 10 %. Par exemple, 
I' analyse it long terrne de deux echantillons de laboratoire au Centre de fores
terie du Nord a donne 106 ± 6 (coefficient de variation de 5,3 %) et 52,21 ± 
3,4 mg' kg-l (coefficient de variation de 6,4 %). Les resultats communiques 
par Ie Comite d' experts de la prospection pedologique, pour plusieurs labora
toires, ont ete de 88 ± 20 et de 37 ± 16 mg' kg-I, respectivement. 

Ouvrages cites 

Bray, R.H.; Kurtz, L. T. 1945. Determination of total, organic, and available forms of phosphorus in 
soils. Soil Sci. 59:39�45. 

McKeague, J.A., editeur. 1978. Manual on soil sampling and methods of analysis. Can. Soc. Soil Sci., 
Ottawa, Ontario. 

Murphy, J.; Riley, J.P. 1962. A modified single solution method for the determination of phosphate in 
natural waters. Anal. Chern. Acta 27:31M36. 

Olsen, S.R.; Sommers, L.E. 1982. Phosphorus. P. 403-430 in A.L. Page, R.H. Miller et D.R. Keeney, 
editeurs. Methods of soil analysis. Part 2, Agron. 9. Am. Soc. Agron., Madison, Wisconsin. 

Sheldrick, B.H., editeur. 1984. Analytical methods manual. Agriculture Canada. Institut de recher
ches sur les terres. Direction generate de la recherche, Ottawa. Contribution 84-30. 

(ii) METHOOE O'OLSEN (AU NaHCO,) 

Principe 

Avec une solution de bicarbonate de sodium (carbonate acide de sodium), on 
extrait une partie du phosphore echangeable ou du phosphore adsorbe sur les 
surfaces, les phosphates de calcium et d' autres phosphates. La methode d'Olsen 
convient aux sols calcaires a1calins ou neutres. Le carbonate de calcium precipite, 
ce qui arnene la dissolution du phosphore des phosphates de calcium. La methode 
de Bray (section 13 (i)) convient davantage aux sols acides. 
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Le dosage du P extrait se fonde sur Ie principe que, dans une solution acide 
de molybdate renfermant des ions orthophosphate, il se forme un complexe 
phosphomolybdique qui peut etre reduit par I' acide ascorbique pour donner une 
coloration due au bleu de molybdene. 

Materiel 

Agitateur a mouvement de va-et-vient, 160 vibrations a la minute (comme 
I' agitateur Eberbach) 

Bouteille de distribution 
Spectrophotometre (comme Ie LKB Ultrospec II) 
Erlenmeyers (125 mL) 
Entonnoirs de filtration 
Papiers-filtres Whatman 42 

Reactifs 

1. Solution d'extraction de bicarbonate de sodium (carbonate acide de sodium); 
NaHC03 0,05 M: dissoudre 84 g de NaHC03 dans de l'eauet completer a 2 L. 
Melanger a fond. Regier Ie pH a 8,5 avec du NaOH 1 M (4 g de NaOH dans 
100 mL) (habituellement, il faut de 20 a 25 mL de solution de NaOH pour 2 L 
de solution de NaHC03). Preparer de la solution fraiche si la solution a 
ete conservee plus d'un mois dans une bouteille de verre. Pour conserver 
davantage, utiliser une bouteille de polyethylene, mais verifier Ie pH 
mensuellement. 

2. Les reactifs 2 a 6 selon les indications de la section 13 (i). 

Mode d'operation 

1 .  Transvaser 2,5 g de sol dans un erlenmeyer de 125 mL. 

2. Ajouter 50 mL de solution d' extraction et agiter 30 minutes avec un mouve
ment de va-et-vient (Ie rapport de sol a la solution est d'une partie pour 20). 
La vitesse d' agitation devrait etre la meme que celie que I' on obtiendrait a la 
vitesse 2 de I' agitateur oscillant de Burrell, et elle devrait etre constante. 

3. Filtrer au travers de papier-filtre Whatman 42. Agiter immediatement la fiole 
avant de verser la suspension dans I' entonnoir. 

4. Transvaser 10 mL du filtrat dans un becher de 100 mL. 

5. Ajouter 1,0 mL d'H2S04 2,5 M afin d'abaisser le pH as .  

6 .  Ajouter 15,5 mL d'eau distiliee. 

7. Ajouter 8 mL de reactifB. 

8. Ajouter 15,5 mL d'eau distillee et bien agiter. 
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9. Preparer un blanc au moyen des matieres precitees en rempla,ant I!extrait de 
sol par 10 mL de solution d' extraction. 

10. Courbe de calibration: introduire 0, 2, 5, 10, 15 et 20 mL de solution de travail 
dans des bechers de 100 mL. Ajouter 10 mL de solution d' extraction et 1,0 mL 
d'H,SO, 2,5 M. Ajouter 8 mL de reactif B.  Ajouter 31, 29, 26, 21, 16 et 11 mL 
d'eau distillee, respectivement (Nota: Ie volume totalisera 50 mL.). Ces 
solutions titreront respectivement 0, 0,04, 0,10, 0,20, 0,30 et 0,40 mg de 
phosphore par litre, respectivement. 

11. Apres 10 minutes (la solution devrait etre violet bleuatre), faire la lecture it 
882 nm apres avoir calibre Ie spectrophotometre. 

Calcul 

P d  I ( ·k -1) - P d  I ' I 'I ( 'L- I) 20 (rapporl ordinaire du sol 
u so mg g - ans ex raz mg x II la solulion) 

Remarques 

1. La couleur est stable pendant 24 heures. 

2. La matiere organique dissoute ne gene pas I' analyse (Watanabe et Olsen, 
1965). 

3. La methode d'Olsen sert a I'analyse repetitive dans les laboratoires d'essai 
des sols du Manitoba et de la Saskatchewan. Elle sert de methode de rechange 
dans Ie laboratoire albertain d' essai des sols. 

4. Si un cylindre de verre sert it conserver la solution d' extraction, Ie pH tend 
it augmenter dans Ie temps, ce qui majorera les resultats du phosphore 
extractible. 

5. L' analyse ne peut pas etre effectuee par spectroscopie d' emission atomique a 
plasma inductif parce que ceUe methode permet de doser Ie P total et non Ie 
phosphore des orthophosphates et que du CO, est degage, ce qui gene Ie 
dosage. 

6. En general, la methode P-l de Bray permet d' extraire it peu pres la meme 
quantite de phosphore que la methode d'Olsen, dans l'intervalle inferieur 
des concentrations et davantage dans l'intervalle median et eleve, sauf pour 
les sols fortement calcaires it I' egard desquels I' extraction de P est moins 
efficace. 

7. Pour Ie contri\le de la qualite, on devrait analyser un minimum d'un echantil
Ion de reference par lot de 40 echantil10ns (au moins un echantillon de reference 
par jour). Environ 5 % des echantillons sont faits par duplicata. La precision 
des resultats de P devrait etre egale ou inferieure a 20 %. Par exemple, 
l'analyse it long terme de deux echantillons de laboratoire a donne 12,5 ± 2,0 
(coefficient de variation de 16,0 %) et 47,5 ± 4,7 mg' kg-l (coefficient de varia
tion de 9,9 %). 
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Ouvrages cites 

Chapman, H.D.; Pratt, P.F. 1961. Methods of analysis for soils, plants, and waters. Univ. Calif., 
Riverside, Califomie. 

Houba, V.} .G.; van der Lee, J.J.; Novozamsky, 1.; Walinga, I. 1988. Soil and plant analysis. Part 5: soil 
analysis procedures. Agric. Univ., Wageningen, Pays-Bas. 

McKeague, J.A., editeur. 1978. Manual on soil sampling and methods of analysis. Can. Soc. Soil Sei., 
Ottawa, Ontario. 

Murphy I J.; Riley, J.P. 1962. A modified single solution method for the determination of phosphate in 
natural waters. Anal. Chern. Acta 27:31-36. 

Olsen, S.R.; Cole, C.V; Watanabe, F.S.; Dean, L.A. 1954. Estimation of available phosphorus in soils 
by extraction with sodium bicarbonate. U.S. Dep. Agric., Washington, D.C. Cire. 939. 

Olsen, S.R.; Sommers, L.E. 1982. Phosphorus. P. 403-430 in AL. Page, RH. Miller et D.R Keeney, 
editeurs. Methods of soil analysis. Part 2, Agron. 9. Am. Soc. Agron., Madison, Wisconsin. 

Sheldrick, B.H., editeur. 1984. Analytical methods manual 1984. Agriculture Canada, Institut de 
recherches sur les terres, Direction generale de la recherche, Ottawa. Contribution 84-30. 

Stone, B. 1971. Effect of temperature and shaking rate on sodium bicarbonate soluble phosphorus. 
Can. j. Soil Sci. 51:312-313. 

van Reeuwijk, L.P., editeur, 1987. Procedures for soil analysis. Int. Soil Ref. Inf. Cent., Wageningen, 
Pays-Bas. 

Watanabe, F.S.; Olsen, S.R 1965. Test of an ascorbic acid method for determining phosphorus in 
water and NaHCOl extracts from soil. Soil Sci. Soc. Am. Proc. 29:677-678. 

14. - SULFATES ET SOUFRE TOTAL EXTRACTIBLE 

(i) DANS LES SOLS ORGANIQUES 

Principe 

Les echantillons sont soumis 11 une extraction par une solution de NH,Ci 
0,01 M. On utilise un sel faible parce que les horizons organiques ne renferment 
pas de SO, adsorbe en quantite appreciable (Maynard et collab., 1987). Les sols 
sont soumis a I' extraction a I' etat humide, apres homogeneisation dans un 
melangeur Waring. 11 a ete montre que Ie sechage des echantillons (a I' air et a 
I' etuve) modifie considerablement la teneur en 50,2- dans Ie sol, notamment 
dans les horizons organiques (David et collab., 1982; Peverill et collab., 1975; Searle 
et Sparling, 1987). L' eau n' est pas recommandee puisqu' elle extrait davantage de 
soufre organique que les sels faibles, qu' elle donne des resultats plus variables 
par chromatographie d'echange d'ions et que ces resultats sont inconstants 
(Maynard et collab., 1987). 

Le sulfate de l'extrait est determine par chromatographie d'echange d'ions 
tandis que Ie soufre extractible total est determine par spectroscopie d' emission 
atomique a plasma inductif. La chromatographie d'echange d'ions est sensible et 
specifique pour !'ion 50,'- (Dick et Tabatabai, 1979; Nieto et Frankenberger, Jr., 
1985), tandis que la spectroscopie d' emission atomique a plasma inductif permet 
de doser Ie soufre total en solution. 
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Materiel 

Agitateur it mouvement de va-et-vient 
Appareil de filtration sous vide muni d' entonnoirs de Buchner 
Papiers-filtres Whatman 42 
Appareil de chromatographie d'echange d'ions: detecteur conductimetrique pour 

une seule colonne de separation des anions, systeme automatise d'injection 
et enregistreur 

Spectrometre d'emission atomique it plasma inductif (comme l' ARL 3560) 
Melangeur Waring 

Reactifs 

1. NH,Cl 0,01 M: 0,5349 g de NH,Cl par litre. 

2. Eluant convenant au chromatographe et it la colonne de separation des anions 
(voir la notice d'utilisation du fabricant). 

3. Solution etalon mere de 50,'- :  1 000 mg de soufre sous forme de SO, par 
litre. 

4. Solution de travail de 50,'- constituee de la solutionconvenable d' extraction. 
La garnme de concentrations des solutions de travail devrait se fonder sur les 
concentrations prevues de 50,'- dans les extraits. 

Mode d'operation 

1. Homogeneiser l' echantillon possedant son humidite naturelle dans un 
melangeur Waring. Peser un sous-echantillon humide qui aurait un poids 
sec d' environ 2 g dans une bouteille de Nalgene de 60 mL. Peser un sous
echantillon supplementaire pour determiner Ie pourcentage d'humidite afin 
que I'on puisse ramener la concentration de 50,'- au poids sec. 

2. Ajouter 20 mL de NH4Cl 0,01 M. 

3. Agiter une heure par mouvement de va-et-vient. 

4. Filtrer sous pression reduite la suspension resultante (sur papier-filtre What
man 42) dans un entonnoir de Buchner. 

5. Analyser les extraits dans les 24 heures ou conserver it I' etat congele. 

6. Doser Ie 5 total des extraits par spectroscopie d' emission atomique it plasma 
inductif. Voir les details it la section 3 (iv). 

7. Doser Ie 5 des extraits sous forme de SO, par chromatographie d' echange 
d'ions. Voir les details it la section 3 (iii). 

Calcul 

Volume de solution 
5 des sulfates _ 5 sous fonne de sulfates d'extraction (mL) 

du sol (mg ·kg-l) - dans l'extrait (mg .L-I) x Massede sol seche 
a l' etuve (g) 
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Remarques 

1. Certains eluants utilises en chromatographie d'echange d'ions exigent 
l'emploi de solvants organiques qui doivent etre prepares sous hotte. 

2. Les sulfates inorganiques ne sont pas un constituant majeur du soufre total; 
toutefois, ils sont importants pour Ie cycle du soufre. Les sulfates constituent 
la forme de soufre la plus oxydee et la plus facilement assimilee par les plantes 
et les micro-organismes (Blair, 1971). En general, les plantes assimilent les 
sulfates et les reduisent en 52- qu' elles transforment en acides amines soufres 
et en d' autres composes de soufre reduit dont leur existence depend. 

3. Le rapport du sol II la solution devrait etre augmente II 1:20 sans que l'on ne 
modifie la precision de I'analyse de 50,'- ou du soufre extractible total. 

4. Le dosage de 5 total dans un extrait peut etre effectue par spectroscopie 
d'emission atomique a. plasma inductif, mais cette methode n'est pas specifi
que pour 50,'- . Dans la plupart des sols mineraux, la plus grande partie du 
soufre extractible se trouve sous forme de 50,'- .  Dans les horizons orga
niques toutefois, jusqu'll 50 % du soufre extractible total peut se trouver sous 
forme organique (Maynard et collab., 1987). La chromatographie d'echange 
d'ions est specifique it I'ion 50,'- (Dick et Tabatabai, 1979; Maynard et collab., 
1987; Nieto et Frankenberger, Jr., 1985). 5i 50,'- est Ie parametre a. doser, la 
methode recommandee est la chromatographie d'echange d'ions. 

5. Pour Ie contr61e de la qualite, on devrait analyser un echantillon de reference 
a. tous les 20 II 30 echantillons. n n' existe pas d' etalon de reference pour 50,'
present dans les sols. Environ 5 % des echantillons sont faits par duplicata. 
En outre, on effectue, en chromatographie d' echange d'ions, la triple analyse 
du meme extrait au debut, au milieu et II la fin de I' ensemble des echantillons 
afin de mesurer la repetabilite. n n' existe aucune mesure de la precision 
veritable du dosage de 50,'- des sols. La precision de la chromatographie 
d'echange d'ions peut toutefois etre determinee par I'analyse d'etalons de 
50,'- prepares separement des solutions d'etalonnage (a. ± 3 % de la con
centration theorique de 50,'-).  Au Centre de foresterie du Nord, la precision 
de l' analyse 50.'- ajoutee a. des sols organiques soumis II une extraction par 
NH,O 0,01 M s'est situee entre 102 et 108 % (Maynard et collab., 1987). La 
precision de I' appareil (c' est-a.-dire de la courbe d' etalOIinage) pour les etalons 
de 50.'- devrait etre inferieure a. 3 % et, pour 50,'- dans Ie sol, elle devrait 
etre inferieure II 10 % (d'apres I'analyse II long terme de sols prepares II I'in
terne; voir les tableaux 14-1 et 14-2). 

Ouvrages cites 

Beaton, J.D.; Burns, G.R.; Platau, J. 1968. Determination of sulphur in soils and plant material. 
Sulphur Inst., Washington, D.C. Tech. Bull. 14. 

Blair, G.}. 1971. The sulphur cycle. J. Aust. Inst. Agric. Sci. 37:113-121. 

David, M.B.; Mitchell, M.J.; Nakas, J.P. 1982. Organic and inorganic sulfur constituents of a forest 
soil and their relationship to microbial activity. Soil Sci. Soc. Am. J. 46:847-852. 

Dick, W.A.; Tabatabai, M.A. 1979. Ion chromatographic determination of sulfate and nitrate in soils. 
Soil Sci. Am. j .  43:899-904. 
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Tableau 14-1. - Moyenne, .leart type et coeffi
cient de variation des concen
trations de 5 sous forme de 
50.'- determinees par 
chromatographie d' echange 
d'ions dans les horizons orga
niques de surface (d' apres 
Maynard et eollab., 1987) 

Behantilion 

1 

2 

3 

4 

5 

5 sous forme de 50.'
(mg ' kg-I) 

49,5 ± 4,4 
(8,9) 

32,0 ± 2,5 
(7,8) 

48,8 ± 3,3 
(6,7) 

22,8 ± 3,5 
(15,5) 

184,0 ± 6,8 
(3,7) 

Tableau 14-2. - Moyenne, ecart type et coeffi
cient de variation des concen
trations de S total extractible 
(spectroscopie d' emission ato
mique a plasma inductif) dans 
les horizons organiques de 
surface (d' apres Maynard et 
eollab., 1987) 

Behantillon 

1 

2 

3 

4 

5 

S extraetible total 
(mg' kg-I) 

80,4 ± 3,3 
(4,1) 

69,9 ± 2,5 
(3,5) 

97,5 ± 1,9 
(1,9) 

68,5 ± 5,8 
(8,4) 

255,0 ± 6,4 
(2,5) 

Maynard, D.C.; Kalra, Y,P.; Radford, F.G. 1987. Extraction and determination of sulfur in organic 
horizons of forest soils. Soil Sci. Soc. Am. J. 51:801-806. 

Nieto, K.F.; Frankenberger, W.T., Jr. 1985. Single column ion chromatography. I. Analysis of 
inorganic anions in soils. Soil Sci. Soc. Am. J. 49:587-592. 
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Peverill. K.I.; Briner, G.P.; Douglas, L.A 1975. Changes in extractable sulphur and potassium levels 
in soil due to oven drying and storage. Aust. J. Soil Res. 13:69-75. 

Searle, P.L.; Sparling, G.P. 1987. The effect of air-drying and storage conditions on the amounts of 
sulphate and phosphate extracted from a range of New Zealand topsoils. Commun. Soil Sci. 
Plant Anal. 18:725-734. 

Tabatabai, M.A 1982. Sulfur. P. 501-538 in At. Page, RH. Miller et D.R Keeney, editeurs. Methods 
of soil analysis. Part 2, Agron. 9. Am. Soc. Agron., Madison, Wisconsin. 

Tabatabai, M.A.; Basta, N.T.; Pirela, H.J. 1988. Determination of total sulfur in soils and plant mate
rials by ion chromatography. Commun. Soil Sci. Plant Anal. 19:1701-1714. 

(ii) DANS LES SOLS MINERAUX 

Principe 

Les sols sont seches it I' air, desagreges de fa,on it pouvoir traverser un tamis 
de 2 mm et soumis it une extraction par une solution de Ca(H,P04),. 

On prefere une solution de phosphate pour les sols mineraux pour faire en 
sorte que tout SOl- adsorbe soit extrait. Le phosphate monocalcique (500 mg de 
P par litre) est prefere au phosphate de sodium ou de potassium parce que Ie 
calcium empeche la defloculation dans les sols argileux et rend la filtration plus 
commode. L'ion sulfate est dose par chromatographie d' echange d'ions tandis 
que Ie soufre extractible total !' est par spectroscopie d' emission atomique it plasma 
inductif. 

Materiel 

Voir section 14 (i). 

Reactifs 

1. Solution de Ca(H,P04)" 500 mg de P par litre: 2,03 g de Ca(H,PO,),· H,O par 
litre. 

2-4. Voir section 14 (i). 

Mode d 'operation 

1. Transvaser 2 g d' echantillon dans une bouteille de Nalgene de 60 mL. 

2. Ajouter 20 mL de solution de Ca(H,P04),. 

3. Agiter pendant une heure sur un agitateur it mouvement de va-et-vient. 

4. Filtrer sous vide la suspension resultante au travers d'un papier-filtre 
Whatman 42 depose dans un entonnoir de Buchner. 

5. Analyser les extraits dans les 24 heures ou les conserver a I' etat congele. 
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6. Doser 5 total dans les extraits par spectroscopie d'emission atomique it plasma 
inductif (voir section 3 (iv)). 

7. Doser 5 sous forme de 50,'- dans les extraits parchromatographie d'echange 
d'ions (voir section 3 (iii» . 

Calcul 

S des sulfates = S sous forme de sulfates x 
du sol (mg ·kg-1) dans l 'extrait (mg · L  -1) 

Remarques 

Volume de solution 
d'extraction (mL) 
Masse de sol (g) 

1. Le Ca(H,PO,), extrait facilement Ie 50,'- soluble plus Ie 50,'- adsorbe. 

2. Voir les remarques de la section 14 (i). 

3. Pour Ie calcul de la justesse et de la precision, on ne dispose pas de suffisam
ment de donnees. 

Ouvrages cites 

Fox, RL.; Olson, RA.; Rhoades, H.F. 1964. Evaluating the sulfur status of soils by plant and soil tests. 
Soil Sci. Soc. Am. Proc. 28:243-246. 

Maynard, D.C.; Kalra, Y.P.; Radford, F.G. 1987. Extraction and determination of sulfur in organic 
horizons of forest soils. Soil Sci. Soc. Am. J. 51:801-806. 

Principe 

15. - CAPACITE D'ECHANGE CATIONIQUE ET 
CATIONS ECHANGEABLES 

Les sites d'echange sont satures par NH, par suite d'une percolation au 
moyen d'une solution non tamponnee de Nfi,Cl ou d'une solution tamponnee 
de Nfi,OAc. L' ammonium deplace les cations echangeables sur les sites 
d' echange. Le sel saturant excedentaire (Nfi,Cl ou NH,OAc) est elimine au moyen 
d'un solvant sans electrolyte tel que I'ethanol. La quantite totale du cation indi
cateur (Nfi, +) retenu dans Ie sol est consideree comme donnant une estimation 
de la capacite d'echange cationique. Le Nfi, + adsorbe est remplace parle Na et il 
est par la suite dose par titrirnetrie, apres distillation. 

Les cations echangeables dans Ie percolat de NH,Cl ou de NH40Ac sont doses 
par spectroscopie d' emission atomique 11 plasma inductif ou par spectrophotome
trie d'absorption atomique. Habituellement, on dose Ca, Mg, K et Na. Dans les 
sols fixant Ie potassium, NH4 + peut deplacer une partie du potassium fixe donnant 
ainsi lieu it des resultats eleves 11 l' egard de K echangeable. 
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(i) METHODE MANUELLE DE PERCOLATION AU MOYEN DE 
L'EXTRACTION SO US VIDE 

Materiel 

Entonnoirs de Buchner 
Papiers-filtres Whatrnan 42 
Circuit pour aspiration sous vide 
Analyseur Tecator Kjeltec Auto 1030 

Reactifs 

1. (i) Chlorure d' ammonium, 1,0 M, non tamponne: 535 g de NH,Cl dans 10 L 
(Ie pH de la solution est de 4,5 11 5,5). 

(ti) Acetate d' ammonium, 1,0 M, de pH 7,0: dissoudre 1 540 g d' acetate 
d'ammonium (CH3COONH,) dans I'eau et completer 11 20 L. Melanger 11 
fond. Determinerle pH d'un petit echantillon et rejeter ce dernier. RegIer 
Ie pH It 7,0 ± 0,05 au moyen de la quantite necessaire de NH,OH dilue 
ou d'HOAc dilue. 

2. Ethanol, U.S.P., CzHsOH, 1I95 %: 50 mL d'alcool plus35 mLd'eau exempte 
de CO, ne devraient pas exiger plus de 0,2 mL de NaOH 0,05 M pour donner 
une legere coloration pale en presence de phenolphtaleine. 

3. Solution acidifiee de chlorure de sodium (NaCl), de qualite U.S.P., 11 10 %: 
preparer une solution It 10 % (utiliser du sel exempt de NH3)' Acidifier avec 
du HCl pourlui donner une acidite d'environ 0,005 M (4,15 mL de HCl 12 M 
pour 10 L). 

4. Hydroxyde de sodium (NaOH), It 40 %: voir methode 11 (i) h, distillation. 

5. Acide chlorhydrique (HCl): solutions 0,01 et 0,02 M, etalonnees. 

6. Solution receptrice (H3B03): voir methode 11 (i) h, distillation. 

7. Solution etalon d'azote ammoniacal (1 000 mg' L -1) : 4,717 g de (NH,),SO, 
(seche 1 heure 11 105 0q. Dissoudre et completer It 1 L. 

Mode d'operation 

1. Deposer 25 g de sol (5 g de sol des horizons L-F-H) dans un hecher de 250 mL. 

2. Ajouter environ 50 mL de NH,Cl 0,1 M. 

3. Agiter avec une tige de verre. 

4. Laisser reposer les echantillons durant la nuit. 

5. Filtrer sous vide au travers de papiers-filtres Whatman 42. Ce papier-filtre 
devrait etre applique, sous vide leger, au fond de l' entonnoir de Buchner, It 
l' aide d'une solution de NH,Cl 1 M. Agiter la suspension avant de la verser 
sur Ie papier-filtre. Transvaser Ie sol du hecher It I'entonnoir au moyen d'une 
solution NH,Cl. 
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6. Soumettre a une percolation, avec un peu de solution de NH,C!, en appli
quant un vide leger, jusqu'll ce que Ie volume soit de moins de 250 mL. Rincer 
Ie becher avec du NH,C!, lorsque l' analyse de chaque ion est exigee. Comple
ter a 250 mL, dans une fiole jaugee, avec une solution l' analyse de chaque 
ion est exigee. Completer a 250 mL, dans une fiole jaugee, avec une solution 
de NH,C!; bien agiter et reserver des parties aliquotes pour l' analyse de Ca, 
Mg, Na et K. (Ajouter 4 ou 5 gouttes de toluene si les analyses ne peuvent pas 
etre effectuees immediatement ou conserver les echantillons au froid it 2 Qq. 

7. Faire percoler l' exces de NH,C! de l' echantillon de sol sature en NH, it I' aide 
d'environ 200 mL de CzHsOH it 95 %, en utilisant un peu d' alcool it la fois et 
en assechant bien entre chaque addition. Rejeter Ie filtra!. 

8. Faire percoler Ie sol dit ammoniacal lave it I'alcool (tous les sites d'echange 
sont maintenant occupes par des ions ammonium), au moyen d' environ 
225 mL de solution de NaC!, en utilisant de petits volumes II la fois et en 
assechant bien entre chaque addition. Transvaser tout Ie contenu dans une 
fiole jaugee de 250 mL et completer avec la solution de NaC!. 

9. Transvaser 100 mL du percolat de NaC! dans un tube de mineralisation ou 
de distillation (250 mL), ajouter 5 mL de NaOH it 40 % et doser I'azote 
ammoniacal it I'aide de I' analyseur Kjeltec Auto 1030 (Tecator, 1985). 

Calculs 

Volume 
total de 

Capacite 
Volume 

Molarite 
perealat 

d'HCl de NaCl 
d'eehange 

utilise 
du HCl (mL) 100 

eationique 
pourle x utilisee x Volume de x Masse de du sol pour le 

[emol (+)  kg-I] 
titrage 

titrage pereolat de NaCl I 'eehantillon 
(mL) distille (g) 

(mL) 

Capaeite 
Volume 

Molarite 
d 'HCl 

d'eehange 
utilise 

du HCl 250 100 
eationique = 

pour Ie 
x utilisee x 100 x Masse de du sol pour Ie 

[emol ( +  ) kg-I] 
titrage 

titrage l' eehantillon 
(mL) (g) 

Ouvrages cites 

Atkinson, H.J.; Giles, G.R.; MacLean, A.J.; Wright, J.R. 1958. Chemical methods of soil analysis. 
Ministere de l' Agriculture du Canada, Ottawa, Ontario. Contribution 169 (rev.). 

Tecator. 1985. Kjeltec Auto 1030 Analyzer manual. Hoganas, Suede. 
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(ii) EXTRACTION AUTOMATISEE 

Principe 

Des tubes de percolation (24) reunis a des seringues de plastique de 60 mL 
sont fixes a la peripherie de trois disques rainures, alignes verticalement. Les 
pistons sont retires a une vitesse cornrnandee par un eric a vis de vitesse variable, 
qui separe les deux disques inferieurs retenant respectivement les pistons et Ie 
corps des seringues. 

Materiel 

Extracteur mecanique a vide, a 24 places (Centurion International Inc., Lincoln, 
Nebraska) (fig. 15-1) 

Seringues de polypropylene de 60 mL (pour chaque echantillon, utiliser un tube 
a echantillon, un tube reservoir et une seringue taree d' extraction) 

Tubes de caoutchouc de 3 mm sur 6 (pour relier les corps des seringues) 
Pate a filtrer analytique, Schleicher et Schuell, n° 289 
Appareil de titrage et d' entralnement a la vapeur tel que I' analyseur Kjeltec Auto 

1030 
Tubes de distillation ou de mineralisation de 250 mL a col droit 

Reactifs 

1. (i) NH,C!, 1,0 M: voir section 15 (i). 

(ii) NH,OAc, 1,0 M, a pH de 7,0: voir section 15 (i). 

2. Ethanol: voir section 15 (i). 

3. Cristaux de NaC!. 

4. Melange antimousse: melanger en parties egales de l'huile minerale et de 
I' alcool amylique. 

5. Les solutions 5 a 7 decrites a la section 15 (i). 

Mode d'operation 

1. Comprirner fermement une boule de pate a filtrer de 0,5 g dans Ie fond du 
corps d'un cylindre au moyen d'un piston modifie. (Modifier Ie piston en 
enlevant sa partie caoutchoutee et en arasant la protuberance de plastique.) 

2. Deposer 2,50 ± 0,01 g de sol seche a I'air (ou 0,50 g de sol des horizons 
L-F-H) sur la pate a filtrer et, si cela est necessaire, egaliser l'echantillon au 
moyen d'une spatule. 

3. Placer Ie tube a echantillon dans I' encoche du disque superieur de I' extracteur 
et Ie relier a une seringue taree d' extraction, inversee, Ie piston de cette 
derniere s'inserant dans la rainure du disque stationnaire de I'extracteur. 
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Remplir Ie tube it echantillon, jusqu' au trait de 20 mI, avec du NH,Ci. Agiter 
l' echantillon et Ie NH,Ci avec une tige, rincer cette derniere au NH,Ci et 
remplir Ie cylindre jusqu'it la marque de 25 mL. Laisser reposer 20 minutes. 

4. Extraire rapidement (reglage it 30 minutes) jusqu'it ce qu'environ 15 mL de 
solution de NH,Ci ait ete aspiree dans la seringue. 

5.  Rincer les parois de la seringue de I'echantillon avec la solution d'extraction 
et completer it 25 mL. 

6. Placer Ie tube reservoir au sommet du tube de l' echantillon. 

Figure 15-1. - Extracteur mecanique SOllS vide. 
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7. Ajouter (jusqu'au trait de 20 mL) suffisamment de solution extractrice dans 
Ie reservoir pour que Ie volume d' extrait de NH,Ci totalise entre 55 et 60 mL. 

8. Regier l' extracteur it sa vitesse minimale (12 heures) et Ie laisser fonctionner 
durant la nuit. (Avant de quitter les lieux, s' assurer que Ie mecanisme a chaine 
fonctionne. ) 

9. Le lendemain matin, arreter I'extracteur et tirer les pistons vers Ie bas au 
maximum. Debrancher les seringues collectrices des tubes des echantillons, 
auxquels on laisse fixes les tubes de caoutchouc. Peser chaque seringue ren
fermant de I'extrait de NH,Ci a 0,01 g pres. 

10. Melanger l' extrait de NH,Ci it fond et transvaser une partie aliquote dans une 
bouteille de stockage de Nalgene de 60 mL, en vue de la determination de 
Ca, Mg, K et Na par spectroscopie d' emission atomique it plasma inductif ou 
par spectrophotometrie d'absorption atomique. 

11. Retirer Ie tube reservoir et remettre les deux disques superieurs a leur position 
de depart. Fixer les seringues collectrices aux tubes des echantillons et rincer 
les parois de ces tubes a I'ethanol, en utilisant un flacon laveur. Remplir les 
tubes des echantillons jusqu'a la marque de 25 mL. Agiter it I'aide d'un 
micromelangeur. Laisser reposer de 15 it 20 minutes. Placer Ie tube reservoir 
sur Ie tube de l' echantillon. Proceder it une extraction rapide, regler a une 
demi-heure, jusqu'a ce que la seringue renferme environ 15 mL d' ethanol. 

12. Arreter l' extracteur. 

13. Rincer les parois des tubes des echantillons et ajouter de I'ethanol jusqu'a la 
marque de 25 mL. 

14. Placer Ie tube reservoir dans Ie tube de I'echantillon et ajouter suffisanunent 
d' ethanol (20 mL) au tube reservoir pour que Ie volume d' extrait it l' ethanol 
soit de 55 a 60 mL. 

15. Regier I'extracteur entre 1,5 et 1.75 heure. 

16. A I' arret de l' extracteur, Ie mettre hors tension, tirer les pistons vers Ie bas et 
retirer les seringues. Rejeter Ie liquide de lavage a l' ethanol. 

17. Retirer les tubes reservoirs et remettre la partie superieure de I' extracteur a sa 
position de depart. Relier de nouveau les seringues collectrices aux tubes des 
echantillons et ajouter environ 45 mL d' ethanol. Ne pas agiter. Soumettre de 
nouveau a une extraction pendant environ 45 minutes. Lorsque l' extracteur 
s' arrete, retirer les cylindres et rejeter Ie liquide de rin9age it l' ethanol. 

18. Retirer les tubes des echantillons et, a l' aide d' air comprime, transvaser tout 
l' echantillon y compris la pille de filtration dans des tubes de distillation et de 
mineralisation de 250 mL, en inversant chaque tube d' echantillon dans un 
tube de distillation et de mineralisation. 

19. Rincer toute particule de sol adherant aux parois des seringues avec environ 
10 mL d' eau que l' on recueille dans Ie tube de distillation et de mineralisa
tion. 
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20. Ajouter5 ou 6 g (une cuilleree a cafe rase) de NaCl, environ 90 mL d'eau et 4 
ou 5 gouttes de melange antimousse (1 mL d' antimousse dans Ie cas des 
echantillons de sol des horizons L-F-H). 

21. Regier l'analyseur Kjeltec Auto 1030 pour qu'il debite 5 mL de NaOH a40 %. 

22. Recueillir Ie Nli, distille dans la solution receptrice d' acide borique et titrer 
avec du HCl 0,01 ouO,02M. 

Calcul 

Capacite 
d 'echange 
cationique 

du sol 
[cmo/ ( + )  kg-I] 

Remarques 

Volume de Molarite 
HCl (mL) x du HCI x 

100 
Masse de 

l'echantillon (g) 

1. Le NH,OAc 1,0 M (pH de 7,0) donne des resultats legerement superieurs a 
ceux de la solution non tamponnee de Nli,Cl l,O M; les resultats pourraient 
etre considerablement plus eleves avec les sols dont la capacite d' echange 
cationique depend d'un pH eleve. 

2. Pour calculer la teneur en Ca, Mg, Na et K dans I' extrait de NH,OAc ou de 
NH,Cl, utiliser Ie coefficient de densite suivant pour transformer Ie poids de 
la solution en volume: 1,0124 g ·mL - 1  dans Ie cas de NH,OAc; 1,0106 g ·mL-I 
dans Ie cas de Nli,Cl (Ie poids de I'  extrait s'  obtient par soustraction du poids 
de la seringue du pOids de la seringue plus I' extrait, a I' etape 9 du mode 
d' operation). 

3. Preparer une solution etalon d'HCl 0,01 ou 0,02 M en diluant une solution 
mere d'HCl 0,10 M. Celle-ci aura ete preparee avec 8,3 mL d'HCl concentre 
complete a I L. Etalonner la solution It I'aide d'une solution etalon de Na2CO, 
preparee It partir du sel de qualite etalon prirnaire (apres 2 heures de sechage 
It 110 'C et refroidissement au dessiccateur). Pour Ie titrage, on se sert d'une 
solution indicatrice d' orange de methyle (solution aqueuse a 0,1 %). 

4. Capacite d'echange . 
t ·  . (CEC) = Bases totales echangeables + H qUI peut etre deplace ca lOnzque 

Bases totales echangeables (BTE) = Ca + Mg + Na + K 

Pourcentage de saturation en base (% SB) = ��� x 100 

Na echangeable 
Pourcentage de sodium echangeable (% Na,) = 

CEC 
x 100 
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5.  On emploie l'acetate d'ammonium et Ie NH,Cl avec les sols pauvres en 
carbonates et en sels solubles. 

6. Pour les sols riches en sels solubles (conductivite d'au moins 0,5 mS' cm-I), 
effectuer une percolation du sol avec de l' eau avant d' analyser la CEC. 

7. L'acetate d'ammonium (1,0 M) a. pH de 7,0 donne une estimation theorique 
du potentiel maximal de la CEC (CEC totale). Dans les sols acides, ceUe esti
mation est surevaluee en raison de r adsorption des ions NH4 I sur les sites 
d' echange dependants du pH qui existent au pH neutre. CeUe surestimation 
est impossible lorsque l' on se sert d'une solution saturante neutre non tam
ponnee (NH.Cl l,O M). CeUe CEC determinee it l'aide de NH,Cl est qualifiee 
d' effective, c' est-a.-dire celle du sol it son pH nature!' C' est une estimation 
plus realiste que la CEC totale (NH,OAc). 

8. Divers mineraux argileux micaces (p. ex., biotite, vermiculite et muscovite) 
renferment entre leurs feuillets les cations K + et NH, + .  Ces cations ne sont 
pas facilement echangeables, et les sols qui renferment de fortes quantites de 
ces mineraux silicates donneront des resultats errones si l' on se sert de NH, + 
pour remplacer les cations dans la determination de la CEC. 

9. La CEC approximative de la kaolinite, de l'illite (hydromica) et de la mont
morillonite est de 10, 30 et 100 cmol ( + )  kg-I, respectivement; celle de l'argile 
et de I'humus est de 200 cmol ( + ) kg -1. 

10. L' analyse de trois echantillons de sol (CEPP 4, 7 et 8; Sheldrick et Wang, 1987) 
au laboratoire du Centre de foresterie du Nord n' a montre aucune difference 
entre l' extraction automatisee sous vide et la percolation par la methode 
manuelle de determination de la CEC (ainsi que du Ket du Na echangeables) 
dans ces trois sols ainsi que du Ca et du Mg echangeables dans les deux sols 
non calcaires (CEPP 7 et 8). Dans Ie sol calcaire (CEPP 4; 24 % d'equivalent de 
CaC03), toutefois, les resultats relatifs au Ca et au Mg echangeables ont ete 
plus eleves avec l' extraction automatisee sous vide qu' avec la percolation par 
la methode manuelle (les resultats relatifs au Ca etaient superieurs de 50 % 
par Ie NH,OAc et de 100 % par Ie NH.,Cl, tandis que les resultats relatifs au 
Mg etaient superieurs de 20 % et de 60 %, respectivement). 

11. L'extraction automatisee sous vide pourrait donner des resultats plus eleves 
pour la CEC dans les sols fixant Ie NH" parce que du sol est transvase dans 
Ie tube de distillation. Dans la methode manuelle, Ie tube ne re90it que du 
percolat au NaCl. 

12. Le laboratoire du Centre de foresterie du Nord a determine la CEC de 
22 echantillons de sols de neuf pays au moyen de la technique traditionnelle 
macro de Kjeldahl, de deux methodes automatisees (colorimetrie automatisee 
(fig. 15-2) et de la methode de distillation Kjeltec). Entre les trois methodes, 
on n' a constate aucun ecart significatif (Kalra et Maynard, 1986). Les resultats 
obtenus pour les deux echantillons du Comite canadien de prospection 
pedologique (CCPP) figurent au tableau 15-1 (methode au NH,OAc). 
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ECHANTILLONNEUR n, 
;. la cadence de 40 II I'heure avec un rapport echan�lIon 
eau de lavage 1:2 

Couleul'S sur I'epaulement 
des tubes ordinaire. 

, , 

Circuit d'anaJyse pour 
I'ammoniac 

POMPE O'AUMENTATlON 

De ta cUlie II circulation 
VeTS fa 

'" 
serpentln) 

EVIER 

COLORIM8AE ENREGISTREUR 
Filtres (630 nm) 
CUlieS II cifCIJlatlon 
de 15 mm sur 2 

Figure 15-2. - Schema du montage pour Ie dosage de I' azote ammoniacal dans 
des percolats au NaCl (pour la determination de la CEC) par une 
methode automatisee. 

Tableau 15-1. - CEC (cmol ( + )  kg-l) selon differentes methodes de determi
nation de I' azote ammoniacal dans des echantillons du Comite 
canadien de prospection pedologique (CCPP),·b 

Methode 

Kjeldahl 

AutoAnalyzer 

Kjcltcc 

a Voir remarque 12, 

CCPP 9 
(horizon CSa) 

Coeffi-
Ecar! dent de 

Moyenne type variation 

14,3 0,67 4,7 

14,1 0,97 6,9 

14,2 0,48 3,3 

CCPP 13 
(horizon Of d'une 

tourbiere i\ sphaignes 
et it fibrisol typique) 

Coeffi-
Ecart dent de 

Moyenne type variation 

123,0 3,33 2,7 

123,2 7,72 6,3 

124,1 4,85 3,9 

b Les sols ont ete soumis it une methode manuelle de percolation au NlLOAc 1 M, de pH 7,0, 

13. La capacite d' echange cationique mesuree au laboratoire du Centre de fores
terie du Nord sur huit echantillons de sol de reference (tableau 15-2) se 
compare bien aux resultats du Comite d' experts de la prospection pedologi
que (Sheldrick et Wang, 1987) et aux 14 echantillons utilises dans Ie pro
gramme international de verification LABEX (pleijsier, 1985) (tableau 15-3). 

Rapp. info NOR-X-319F 101 



Tableau 15-2. - Comparaison des CEC (emol ( + )  kg-') mesurees au Centre de foresterie du Nord et des 
resultats du Comite d' experts de la prospection pedologique (CEPP)' 

Echantillon CEPP 
Parametre 1 2 3 4 5 6 7 8 

Intervalle 1,4-5,8 25,8-43,8 16,6-29,2 2,0-6,1 19,7-29,9 1,7-4,3 26,9-39,1 18,3-24,0 
Moyenne 3,1 33,6 23,2 3,9 24,2 2,7 33,4 21,7 
Ecart type 1,3 6,8 3,5 1,3 3,3 1,0 4,5 2,4 
Meilleure valeur 

provisoire 3 34 23 4 24 3 33 22 
Donnees du CFN 2,2 32,2 21,1 3,0 22,6 1,7 30,0 21,4 

a Voir remarque 13. 

Tableau 15-3. - Comparaison des CEC (emol (+)  kg-') mesurees au Centre de foresterie du Nord 
(methode 15 (i» et des resultats du programme LABEX' 

Echantillon LABEX 

Parametre 11 12 15 16 17 18 19 20 23 24 25 26 27 28 

Medianeb 14,45 21,00 9,71 2,81 76,40 75,80 19,80 23,27 17,49 16,00 4,00 1,61 12,19 10,27 
Ecart median 

ahsolu 2,55 6,85 1,80 1,16 6,24 8,80 1,50 1,17 2,51 1,80 0,80 0,61 1,41 1,10 
Donnees 

du CFN 14,0 21,3 9,1 2,0 74,3 74,2 19,2 23,4 16,1 16,7 3,6 1,9 12,1 10,0 

a Voir remarque 13. 

b En tout, 60 Iahoratoires ont communique des resultats. La mediane est Ie nombre qui partage en deux parties d'egale frequence 
les elements de la distribution. Le nombre de laboratoires qui ont communique une valeur inferieure egale done celui des labora
toires qui ont communique une valeur superieure pour ce sol particulier et cette caracteristique pedologique. Ces medianes sont 
donnees dans la rangee intituIee mediane. Ensuite, on soustrait celte mediane de toutes les valeurs dans sa coionne et, du residu, 
on prend la valeur absolue. La mediane de ce residu est ce que l'on appeUe l'ecart median absolu (Pleijsier, 1985). 
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14. Les sols salins, calcaires et alcalins ont besoin de techniques speciales de 
determination des cations echangeables et de la CEC. 

15. Une solution etalon de (NH,),SO, sert it verifier la precision de l'analyse de 
NH, par la methode de distillation utilisant I' analyseur Kjeltec Auto 1030. 

16. L' acidite echangeable est surtout composee de Al et de H echangeables. 

17. On a choisi la solution de chlorure d'ammonium (1,0 M) en raison de son 
emploi predominant pour I' extraction des cations echangeables et la deter
mination de la CEC dans les etudes des ecosystemes forestiers. Essentielle
ment, comme extrait, la solution s'est revelee equivalente it AI echangeable 
par KG 1,0 M (l'agel)t d'extraction de l'aluminium echangeable Ie plus 
frequemment utilise). 
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18. Pour Ie contr61e de la qualite des resultats de la technique manuelle de 
percolation, on devrait analyser au moins un echantillon de reference par lot 
de 20 echantillons (au moins un echantillon de reference par jour). Environ 
5 % des echantillons sont faits par duplicata. Les chiffres concernant la jus
tesse et la precision sont detailles au tableau 15-4. 

19. Pour Ie contr61e de la qualite des resultats de la technique mecanique 
d' extraction sous vide, on devrait analyser au moins un echantillon de 
reference par lot de 24 echantillons (au moins un echantillon de reference par 
jour). Environ 5 % des echantillons sont faits par duplicata. Les chiffres con
cernant la precision sont detailles au tableau 15-5. 
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� Tableau 15-4. - Chiffres sur la justesse et la precision (de la methode manuelle de percolation au NH,OAc a pH de 7,0 et de la methode de 
distillation) 

CEC Ca Mg K Na 

Coeffi- Coeffi- Coeffi- Coeffi- Coeffi-
Eeart dent de Eeart cient de Eeart dent de Eeart dent de Eeart cientde 

Moyenne type variation Moyenne type variation Moyenne type variation Moyenne type variation Moyenne type variation 
Echantillon (cmol ( + )  kg-') (%) (cmol ( + )  kg-') (%) (cmol ( + )  kg-') (%) (cmol ( + )  kg-') (%) (cmol ( + )  kg-') (%) 

CEPP I 
A' 2,69 0,48 17,7 0,803 0,079 9,9 0,047 0,007 15,6 0,070 0,012 17,7 0,030 0,011 37,6 
Bb 3,1 1,3 -, 0,87 0,14 0,05 0,03 0,08 0,02 0,07 0,04 

CEPP 8 
A 21,18 0,73 3,5 2,816 0,135 4,8 11,03 0,518 4,7 0,737 0,044 6,0 5,366 0,285 5,3 
B 21,7 2,4 3,4 0,7 11,7 1,6 0,73 0,08 5,1 0,7 

WEALAd 6 37,56 0,66 1,8 

II Donnees du CFN. 

b Donnees communiquees par Sheldrick et Wang (1987). 

C Donnees non fournies. 

d WEALA: Western Enviro-Agricultural Laboratory Association. 

Nota: En raison des faibles concentrations de Mg, K et Na dans l'echantillon CEPP I, les resultats sont affectes d'une forte variabilite. 

Tableau 15-5. - Donnees sur la precision (extraction mecanique sous vide) 

CEC Ca Mg K Na 

Agent Coeffi- Coeffi- Coeffi- Coeffi- Coeffi-
d'extrac- Eeart dent de Eeart dent de Eeart cient de Beart cient de Ecart cient de 

tion et Moyenne type variation Moyenne type variation Moyenne type variation Moyenne type variation Moyenne type variation 
echantillon (cmol ( + ) kg-') (%) (cmol ( + )  kg-') (%) (cmol ( + ) kg- ') (%) (cmol ( + ) kg-') (%) (cmol ( + ) kg-') (%) 

f 
NH,OAc 

CEPP 4 3,67 0,07 1,8 31,100 4,473 14,4 0,630 0,112 17,8 0,096 0,0126 13,0 0,021 0,020 91,6 
CEPP 7 33,28 1,08 3,3 24,084 4,343 18,0 7,133 0,735 10,3 1,538 0,0734 4,8 0,111 0,026 23,8 

� 

� NH,Cl 
CEPP 4 3,87 0,37 9,6 25,827 5,457 21,1 0,630 0,0541 8,6 0,105 0,010 9,8 0,030 0,015 49,7 
CEPP 7 31,21 1,26 4,0 24,828 0,605 2,4 7,820 0,115 1,5 1,626 0,161 9,9 0,130 0,027 21,0 

� 
Nota : En raison des faibles concentrations de Na dans les echantillons, les resultats sont a£fectes d'une forte variabilite. 



16. - AI ET Fe EXTRACTIBLES PAR LES PYROPHOSPHATES 
(AINSI QUE Mn ET Si. AU BESOIN) 

Principe 

On se sert du pyrophosphate de sodium pour I' extraction du Fe et du Al 
complexes it la matiere organique des sols. Le pyrophosphate dissout it peine les 
oxydes mineraux amorphes. Les silicates et les oxydes de Fe et d' Al cristallins ne 
sont pas attaques pour la peine (5heldrick, 1984). 

Materiel 

Distributeur de reactif (dispensette Brinkmann) 
Agitateur Eberbach it mouvement de va-et-vient 
Centrifugeuse 50rvall 5uperspeed RC2-B 11 rotor de 10,8 cm de rayon (55-341 

55-1) 
Tubes 11 centrifuger de 5.0 mL pour la centrifugation 11 haute vitesse (tubes de 

plastique 11 fond rond) 
5pectrometre d'emission atomique it plasma inductif (comme I' ARL 3560) 

Reactifs 

1. Solution de pyrophosphate de sodium (0,1 M): 89,2 g de Na,P20,· 10 H20, it 
peser et it completer it 2 L apres dissolution. 

2. Etalons certifies pour I' analyse par plasma inductif. 

Mode d'operation 

1. Introduire 0,30 g de sol (it 0,01 g pres) de 60 «mesh» dans un tube it centrifuger 
de 50 mL. (Nota: Ie poids de l'echantillon peut se situer n'importe OU entre 
0,30 et 1,00 g, selon sa concentration en Al et en Fe.) Voir remarque 1. 

2. Ajouter 30 mL de solution de pyrophosphate de sodium 0,1 M. 

3. Bien fermer les tubes, les placer sur Ie c6te et les soumettre it 16 heures 
d' agitation. 

4. Centrifuger it 20 000 g (13 000 tr/mn) pendant 10 minutes. 

5. Verser une partie (15 it 20 mL) de surnageant dans une bouteille de stockage 
de Nalgene de 60 mL. 5'assurer qu'aucune argile en suspension ne subsiste 
dans Ie surnageant. 

6. Doser AI et Fe par spectroscopie d' emission atomique 11 plasma inductif en 
utilisant les etalons prepares avec la matrice de la solution d' extraction. 
L' analyse peut egalement s' effectuer par spectrophotometrie d' absorption 
atomique. 

Rapp. info NOR-X,319F 105 



106 

Calcul 

Al (au Fe) dans 
Ie sol (mg ·kg-1) 

Remarques 

Al (au Fe) dans le surnageant (mg ·L -1) 
x Volume de solution d'extraction (mL) 

Masse du sol (g) 

1. Les echantillons brayes jusqu'lt une granulometrie de 35 «mesh» (Sheldrick, 
1984) et de 100 «mesh» (McKeague, 1978) ont donne des resultats com
parables. 

2. Les solutions etalons devraient etre preparees avec du pyrophosphate de 
sodium 0,1 M pour tenir compte de I'influence de la matrice. S'il y a lieu, 
diluer les extraits avec de la solution de pyrophosphate ou preparer des etalons 
qui renferment la meme concentration de pyrophosphate que les extraits 
dilues. 

3. Le mode operatoire est utilise au Canada depuis 1973 pour distinguer les hori
zons B podzoliques des autres horizons. n convient mieux que la methode it 
I'oxalate acide d'ammonium parce qu'il permet d'eviter les problemes dus it 
la presence, dans certains sols, de cendres volcaniques ou de magnetite 
(McKeague, 1978; Sheldrick, 1984). 

4. La vitesse de centrifugation est critique parce qu' e11e peut influer sur les resul
tats de l' analyse de certains sols. D' apres Sheldrick (1984), les concentrations 
de Fe et d' AI dans les extraits de pyrophosphate de sodium 0,1 M diminuent 
pragressivement si l' on prolonge la centrifugation ou si on en augmente la 
vitesse. 

5. 11 importe que les extraits soient parfaitement limpides. Ceux qui renferment 
des matieres en suspension donneront des resultats errones. Les surnageants 
qui renferment les particules en suspension doivent etre filtres. L'ultrafiltra
tion au travers d'un filtre Millipore It ouvertures de 0,025 I'm est recomman
dee pour les sols tropicaux et pour les sols qui, par la methode de 
centrifugation, donnent des resultats douteux. 

6. La duree du stockage des echantillons n'influe pas sur les resultats. Les resul
tats des analyses des echantillons du CCP, en 1977-1978, 1984 et 1987 ont ete 
semblables (McKeague, 1978; Sheldrick, 1984). 

7. Si I'analyse ne peut pas etre effectuee dans les 24 heures apres I'extraction, 
conserver Ie surnageant it 4 "C. 

8. Dans une comparaison des techniques d'extraction de Fe
"
et d'AI aux pyro

phosphates (Loveland et Digby, 1984), Ie pyrophosphate de sodium a donne 
des resultats plus constants que Ie pyrophosphate de potassium meme si, 
dans Ie premier cas, les concentrations de Fe et d' Al retrouvees n' etaient pas 
les concentrations maximales. 

9. Pour Ie contr61e de la qualM des resultats de l' analyse de Fe par la methode 
au pyrophosphate, on devrait analyser un minimum d'un echantillon de 
reference par lot de 60 echantillons (au moins un echantillon de reference par 
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jour). Environ 5 % des echantillons sont faits par duplicata. La precision 
des mesures de I' analyse de Fe devrait Nre egale ou inferieure it 20 %. Par 
exemple, l'analyse a long terme d'un echantillon de laboratoire a donne 0,18 
± 0,04 % (coefficient de variation de 18,9 %). Les resultats communiques par 

Ie Comite d' experts de la prospection pedologique pour plusieurs labora
toires ont ete de 0,17 ± 0,07 %. 

10. Pour Ie contrOle de la qualite des resultats de I' analyse d' Al par la methode au 
pyrophosphate, on devrait analyser un minimum d'un echantillon de 
reference par lot de 60 echantillons (au moins un echantillon de reference par 
jour). Environ 5 % des echantillons sont faits par duplicata. La precision des 
mesures de I' analyse d' AI devrait etre egale ou inferieure a 15 %. Par exem
pie, I'analyse a long terme d'un echantillon de laboratoire a donne 0,31 ± 
0,05 % (coefficient de variation de 15,0 %). Les resultats communiques par Ie 
Comite d' experts de la prospection pedologique pour plusieurs laboratoires 
ont ete de 0,21 ± 0,10 %. 
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ANALYSE DES TISSUS VEGETAUX 

17.  - PREPARATIFS 

Pour nettoyer la surface des feuilles, prendre un linge humide ou une brosse 
It soies rigides, passer doucement sur la surface, puis rincer rapidement It l' eau 

. distillee. Les pousses (des experiences en serre) souillees par du sol peuvent etre 
lavees sous l' eau du robinet. Laverrapidement pour reduire au minimum la perte 
des constituants solubles, puis rincer It l' eau distillee et essorer sur du papier 
absorbant ou du tissu. Laver Ie sable ou Ie sol adherant aux racines sous I' eau du 
robinet, puis rincer It l' eau distillee et essorer au moyen de papier absorbant ou 
de tissu. 

Les feuilles ecailleuses (p. ex., Chamaecyparis et Thuja spp) sont analysees en 
groupe et ne doivent pas etre coupees de leur rameau. Les aiguilles courtes (p. ex., 
Picea et Tsuga spp) sont analysees en entier. Les aiguilles longues (p. ex., Pinus et 
certains Abies spp) sont coupees en longueurs d'environ 10 mm pour la pesee 
prealablement au sous-echantillonnage. 

L' activite metabolique peut modifier la composition des tissus vegetaux. Pour 
ralentir au maximum cette activite, conserver les echantillons froids ou congeles. 

Les feuilles et d' autres matieres vegetales telles que l' ecorce, les branches et 
les racines sont decoupees en petits morceaux. Avant Ie sechage, on separe les 
feuilles et les aiguilles de pin de leur rameau; les aiguilles de l' epinette sont 
laissees It secher sur les rameaux. La contamination par la poussiere devrait etre 
evitee, notamment lorsque l' on veut doser Fe, Mn, Cu et Zn. Chez certaines 
essences (p. ex., Pinus sylvestris 1.), on enleve la gaine du fascicule de feuilles. Les 
echantillons sont portes It l' etuve et seches durant la nuit It 70 ± 2 0c. Un temps 
de sechage plus long est exige pour la matiere ligneuse. Pour eviter la perte pos
sible du bore, assecher les echantillons It 60 °C avant de doser la matiere ligneuse. 

Pour obtenir des poudres homogenes, broyer finement les echantillons, au 
moyen d'un broyeur Wiley intermediaire, It pointes de contact en acier inoxydable 
ou Ie broyeur Tecator Cyclotec, pour que Ie produit puisse traverser un tamis It 
mailles de 20 «mesh». Les gros echantillons sont d'abord broyes dans un appareil 
Wiley ordinaire It tamis de 2 mm, puis ils sont reduits par quartage It la granulo
metrie utile. Ensuite, on les passe au broyeur Wiley intermediaire ou au Tecator 
Cyclotec. Entre chaque echantillon, on nettoie It fond Ie broyeur avec une brosse 
It soies raides ou par jet d' air comprime afin d' eviter la contamination. Ces echan
tillons servent au dosage de N, P, K Ca, Mg, Na et autres elements. Pour la 
determination de Fe, Mn, Cu et Zn, on passe les echantillons au mortier d' agate 
ou de porcelaine afin d' eviter la contamination par les metaux. La granulometrie 
des echantillons peut etre importante, mais pour les analyses repetitives, on peut 
se contenter d'echantillons qui traversent un tamis It mailles de 20 «mesh». Apres 
Ie broyage, tout l' echantillon doit etre melange It fond. 

Les echantillons broyes sont deposes dans des bocaux de verre bien fermes 
ou dans des sacs de polyethylene scelles, bien etiquetes et conserves en vue de 
I'analyse ulterieure. Les echantillons sont seches au four durant la nuit It 60 °C, 
en vue de l' analyse de B, et It 70 °C pour les autres dosages avant la pesee preala
ble It I'analyse. Si un echantillon est seche It 60 °C, pour Ie dosage de B, on peut 
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s' en servir pour Ie dosage des autres elements apres l' avoir fait secher a 70 'c. Le 
prelevement des sous-echantillons en vue de l' analyse se fait par quartage. 

Remarque 

Pour la determirlation du rapport de la masse des racines it la masse des pous
ses, par exemple dans les experiences de culture dans Ie sable, on debarrasse les 
semis du sable, on separe les pousses des racines, on fait secher au four it 70 'C et 
on pese les differentes fractions. 

Ouvrages cites 
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Madison, Wisconsin. 
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Wisconsin. 

18. - AZOTE TOTAL 

Suivre Ie mode operatoire de la section 11 (i), en employant un echantillon de 
0,25 g. 

Remarques 

Pour Ie contr61e de la qualite, on devrait analyser un minimum d'un echantil
Ion de reference par lot de 20 echantillons (au moins un echantillon de reference 
par jour). Environ 5 % des echantillons sont faits par duplicata. La precision des 
resultats du dosage de l' azote total de Kjeldahl devrait etre egale ou inferieure a 
10 %. Par exemple, l' analyse it long terme de deux echantillons de laboratoire a 
donne 1,23 ± 0,11 (coefficient de variation de 9,2 %) et 2,66 ± 0,09 % (coefficient 
de variation de 3,3 %). Les valeurs non certifiees signalees par Ie National 
Institute of Standards and Technology, pour plusieurs laboratoires, ont ete de 1,2 et 
de 2,86, respectivement. 

19. - MINERALISATION AUX MICRO-ONDES EN VUE DU DOSAGE 
DE Ca, Mg, K, Na, Mn, Fe, AI, P ET S 

Principe 

Les frequences electromagnetiques de 100 a 100 000 megahertz sont souvent 
designees sous Ie nom d'hyperfrequences (micro-ondes). Les echantillons sont 
chauffes par Ie champ electromagnetique oscillant. Le rayonnement traverse Ie 
verre et Ie plastique et n'influe pas sur Ie materiau du recipient (comme cela se 
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produit avec Ie chauffage ordinaire). Comme I'energie du rayonnement est 
appliquee directement au melange a mineraliser, il procure un rechauffement 
extremement rapide et une economie de puissance et de duree. La mineralisation 
est provoquee par I' oxydation du materiel vegetal par les acides. 

Materiel 

Four de laboratoire pour mineralisation ou sechage aux micro-andes, vendu dans 
Ie commerce, comme Ie modele MDS-81 D (CEM Corp.,  Indian Trail, Caroline 
du Nord) 

Recipients de mineralisation en Teflon (avec capuchon a vis en Teflon) de 120 rnL 
(CEM Corp., Indian Trail, Caroline du Nord) 

Deux bouteilles Brinkman pour distribuer les acides, reglables de 0 a 10 mL, pour 
HN03 etHO 

Pipette automatique, pour H,O, 
Entonnoirs de filtration 
Papiers-filtres Whatrnan 42 

Reactifs 

1. Acide nitrique, concentre, a 70 % (HN03), densite: 1,42. 

2. Peroxyde d'hydrogene, H,O, a 30 %. 

3. Acide chlorhydrique (HO), concentre, a 37 % (densite: 1,18). 

Mode d'operation 

1. Introduire 0,50 g (a 0,01 g pres) de feuillage au de sol organique (de 20 «mesh» 
de granuIornetrie) dans un recipient de mineralisation. Afin de pouvoir deceler 
certains elements, un plus gros echantillon peut etre exige. Ajouter 10 mL 
d'HN03 et faire tourbillonner Ie recipient doucement pour que toutes la matiere 
vegetale entre en contact avec I' acide. 

2. Visser les capuchons. Ne pas mettre d' adaptateur dans les capuchons. Charger 
Ie carrousel des reCipients de mineralisation et porter Ie carrousel au four. 
S'assurer que la platine du carrousel est engagee a I'interieur des pattes 
d' entrainement. Faire demarrer Ie carrousel et veiller a ce que I' ensemble 
tourne correcternent. 

3. Determiner la duree (30 minutes) et la puissance (90 %); appuyer sur la 
touche de depart, en s'assurant que I'evacuation de I'air est a la puissance 
maximale tandis que la hotte fonctionne en mode rapide. 

4. A la fin de la mineralisation, arreter la rotation du carrousel. Laisser les 
recipients au four environ 5 minutes pour laisser les vapeurs s' echapper. 

5. Sortir les recipients du four et y ajouter lenternent 1,0 rnL d'H,O,. Laisser 
reposer les echantillons environ 5 minutes. 

6. Executer une deuxieme mineralisation de 15 minutes, a une puissance 
de 90 %. 
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7. Apres 5 minutes de refroidissement, ajouter 2 mL d'HCl et laisser reposer 
environ 5 minutes. 

8. Effectuer une troisieme mineralisation de 10 minutes a la puissance de 30 %. 

9. Deboucher les recipients (sous la hotte) et rincer les bouchons a I' eau. Rincer 
les parois des recipients. 

10. Filtrer les solutions d'essai (au travers de papiers-filtres Whatman 42) en 
recueillant Ie liquide dans des fioles jaugees de 100 mL (sous hotte). 

11. Rincer les recipients de mineralisation trois fois pour s' assurer que toutes les 
matieres sont transvasees dans les entonnoirs (s'assurer que la filtration est 
complete avant la deuxieme et troisieme addition). Ajuster au trait de jauge 
(100 mL). 

12. Apres melange a fond, transvaser une partie aliquote dans une bouteille de 
Nalgene de 60 mL en vue de l' analyse par spectroscopie d' emission atomi
que a plasma inductu. 

Calcul 

Le spectrometre possede son propre ordinateur. La masse et Ie volume de 
chaque echantillon sont enregistres et l' etalonnage interne de mi!me que les 
calcuis sont effectues, compte tenu de la lecture du blanc. 

Remarques 

1. Immediatement avant de les utiliser, rincer d'abord a fond avec du HCl dilue 
(1 + 3) toute la verrerie, les recipients de plastique ainsi que les recipients de 
mineralisation de teflon, et repeter avec de l'eau bidistillee. 

2. Pour assurer Ie reflux, se servir de capuchons it vis. 

3. Les reactus devraient i!tre ajoutes aux echantillons sous la hotte. 

4. Le carrousel devrait toumer durant la periode de mineralisation, afin que tous 
les echantiJlons soient soumis au mi!me flux d'hyperfrequences. 

5. Apres la mineralisation au HNO" laisser refroidir les echantillons avant 
d'ajouter H202• Faute d'attendre, il y aura moussage excessu dft a la reaction 
de H202 avec les produits de mineralisation chauds et acides. 

6. n irnporte que Ie filtrat ne renferme aucune particuie susceptible de colmater 
Ie nebuiisateur du spectrometre. 

7. Le sodium present dans les papiers-filtres peut gi!ner les dosages delicats a 
moins qu'il ne soit supprirne avant la filtration des produits de mineralisation 
(Ali et Kalra, 1974). 

8. Le four a micro-ondes devrait i!tre veruie de fa,on reguJiere pour Mceler les 
fuites de rayonnement electromagnetique. 

9. La courbe d'etalonnage est construite de la fa,on decrite a la section 3 (iv). 
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10. Un four a rnicro-ondes pennet de mineraliser 12 echantillons a la fois, soit 36 
a 48 echantillons par jour. Pour Ie contrble de la qualite, on devrait analyser 
au moins un blanc et un echantillon de reference par jour. Environ 5 % des 
echantillons des deux mineralisations sont faits par duplicata. 

11. Le mode d' operation permet la mineralisation des echantillons de sols 
organiques mais non de sols mineraux. 

12. Pour donner une indication de la justesse et de la precision, Ie tableau 19-1 
donne la concentration moyenne des elements (mg' kg-1) de meme que 
l'ecart type et Ie coefficient de variation (%, entre parentheses), trouve par la 
methode decrite ci-dessus, et ces chiffres sont compares aux valeurs obtenues 
par Ie National Institute of Standards and Technology. Sur ce plan, les resultats 
relatifs au Fe et a AI ont ete les plus problematiques en ce qui a trait a la 
justesse et a la precision. L' analyse des etalons du National Institute of Stan
dards and Technology (farine de bIe, feuilles de plants de tomates et de citrus et 
aiguilles de pin) par la methode proposee ont peche par defaut relativement 
aux valeurs certifiees; toutefois, ils se comparent bien aux resultats d' autres 
chercheurs (Kalra et collab., 1989). 

Tableau 19-1. - Resultats (mg· kg-1) obtenus par la methode de mineralisation 
aux micro-ondes, comparativement aux resultats du National 
Institute of Standards and Technology (NIST) (d' apres Kalra et 
collab., 1989) 

Feuilles de citrus, Aiguilles de pin, 
NIST NIST 

Micro- Micro-
ondes ondes 

Element (n = 49) NIST (n = 42) NIST 

Ca 31 300 ± 1 030 31 500 ± 1 000 4 160 ± 271 4 100 ± 200 
(3,3)" (6,5) 

Mg 5 530 ± 150 5 800 ± 300 1 120 ± 47 1 200 ± 100 
(2,7) (4,2) 

K 18 100 ± 660 18 200 ± 600 3 640 ± 93 3 700 ± 200 
(3,6) (2,6) 

Na 154 ± 19 160 ± 20 16 ± 12 26 ± 9 
(12,3) (75) 

Mn 20,7 ± 1,3 23 ± 2 667 ± 28 675 ± 15 
(6,3) (4,2) 

P 1 340 ± 44 1 300 ± 200 1 190 ± 54 1 200 ± 200 
(3,3) (4,5) 

S 3 880 ± 106 4 070 ± 90 1 130 ± 39 1 180 ± 13 
(2,7) (3,4) 

Fe 75 ± 13 90 ± 10 140 ± 16 200 ± 10 
(17,3) (11.4) 

Al 76 ± 15 92 ± 15 401 ± 30 545 ± 30 
(19,7) (7,5) 

a Coefficient de variation (%). 
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20. - CALCINATION EN VUE DU DOSAGE DE Ca, Mg, K, P, 
Cu, Na, Ni, Zn, Mn, Fe ET AI � 

Principe 

La matiere organique est detruite par combustion en presence d' air. Les 
cendres sont dissoutes dans des acides dilues qui rendent solubles les elements 
mineraux. 

Materiel 

Creusets de porcelaine ou de silice 30 mL 
Four a moufle (p. ex., modele 186A de Fisher lsotemp ou modele FA 1740 Sybronl 

Thermolyne) 
Plaque chauffante (p. ex., Ceran 500 ou Corning PC-1DO) 
Entonnoirs de filtration 
Papiers-filtres Whatman 42 

Reactifs 

1. HCl 5 M: 430 mL d'HCl concentre (densite: 1,18) + 570 mL d'eau. 

2. HN03 concentre (densite: 1,42). 

Mode d'operation 

1. Nettoyer les creusets en les chauffant sur une plaque chauffante avec du HN03 
a 10 %. 

2. Porter les creusets a I' etuve a 80 'C pendant au moins 30 minutes. 

3. Refroidir les creusets et introduire dans chacun 0,50 g de matiere vegetale 
broyee (20 «mesh»; 1 nun de granulometrie). 
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4. Porter les creusets dans un four it moufle qui se trouve a la temperature 
ambiante. Regier la temperature it 470 ± 5 °C (Ia temperature est elevee 
graduellement jusqu'a 470 °C) et laisser incinerer les echanti110ns pendant 
16 heures (toute la nuit). 

5. A la fin de la calcination, la cendre residuelle est blanche it blanc grisatre. 
Refroidir les creusets avant de les retirer du four avec des brucelles d' acier 
inoxydable. 

6. Mouiller les cendres dans les creusets avec 8 a 10 gouttes d'eau puis 3 mT. de 
HCl 5 M. Veiller it ce qu'il n'y ait aucune projection de matieres it cause de 
l' effervescence. 

7. Porter les creusets sur une plaque chauffante reglee it basse temperature 
(environ 80 °C, reglage de 4 pour la plaque chauffante Lindberg) et ajouter 
0,25 mL d'HNO, concentre. Bvaporer it siccite (cela prend de 60 a 75 minutes) 
afin de rendre soluble les phosphates et de precipiter la silice. 

8. Humecter les sels secMs obtenus it I'etape 7 avec 3 mL d'HCl 5 M et rechauf
fer sur une plaque chauffante. Ajouter 5 mL d'eau et maintenir la chaleur. 
Les sels se dissolvent habituellement en 10 minutes. 

9. Transvaser la solution encore chaude (en s'aidant d'un bout de caoutchouc) 
avec de I'eau distillee dans une fiole jaugee de 50 mL, au travers d'un enton
noir et d'un papier-filtre Whatman 42. Laver Ie creuset et Ie papier quatre fois 
it l' eau distillee. 

10. Jeter Ie papier-filtre et completer la solution avec de I'eau distillee. Reserver 
une partie aliquote pour l' analyse. 

11. La solution obtenue se prete au dosage de la plupart des metaux non volatils 
(Ca, Mg, K, P, Cu, Na, Ni, Zn, Mn, Fe et AI) par la spectroscopie d'emission 
atomique it plasma inductif, mais elle ne se prete pas a l' analyse des elements 
volatils (As, S, Se, F ou Cl). 

Calcul 

Le spectrophotometre possede son propre ordinateur. La masse et Ie volume 
de chaque echantillon sont memorises et un etalonnage interne ainsi que les 
calculs s'effectueront compte tenu de I'effet du blanc. 

Remarques 

1. Au laboratoire du Centre de foresterie du Nord, l' experience a permis 
de constater que toute temperature situee entre 450 et 480 °C convient a la 
calcination. 

2. La duree de la calcination debute lorsque Ie four atteint 470 °C. n importe 
d' observer que les fours n' atteignent pas 470 °C en meme temps a partir de 
la temperature ambiante. Par exemple, Ie four modele FA 1740 de Sybronl 
Thermolyne (Thermolyne Corporation, Dubuque, Iowa) du CFN prend une 
heure et demie pour atteindre cette temperature tandis que Ie four a moufle 
modele 186A de Fisher Isotemp en prend trois (la vitesse d' augmentation de 
la temperature peut etre reglee). 
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3. La calcination prend environ 16 heures. Une duree de 12 it 18 heures est 
convenable. 

4. Le sodium present dans Ie papier-filtre peut gener les dosages delicats it moins 
d' etre supprirne avant Ie debut de la filtration des extraits de cendre (Ali et 
Kalra, 1974). 

5. Un blanc est analyse avec chaque lot, dans un souci de controle de la qualiM. 
Analyser un minimum d'un echantillon de reference par lot de 20 echan
tillons (au moins un echantillon de reference par jour). EnViron 5 % des 
echantillons sont faits par duplicata. Pour Ie calcul de la precision et de la 
justesse, les donnees sont insuffisantes. 
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21 . - CHLORURE 

Principe 

Les echantillons vegetaux sont soumis it une extraction it I' eau. L' extrait aqueux 
est acidifie it I'acide sulfurique prealablement au titrage potentiometrique. Dans 
cette methode, les deux etapes sont combinees. Le chlorure de I' extrait est dose 
par titrage argentometrique electrochimique. L'electrode d'argent utilisee avec 
une electrode de reference de Hg,SO, enregistre les variations decoulant d'un 
exces d'ions Ag. 

Materiel 

Agitateur it mouvement de va-et-vient 
Systeme de titrage automatise Radiometer comprenant I' ensemble de titrage ITA 

60 (qui comporte un agitateur, un dispositif d' addition du reactif de titrage et 
des electrodes). Les electrodes sont constituees d'une billette d'argent, type 
P4011 et d'une electrode de reference au sulfate de mercure, type K601. La 
commande de l' addition du reactif de titrage (burette automatique ABU 12) 
est controIee par une unite de titrage automatise (TIT 80 Titrator) utilisee avec 
un pH-metre milIivoltmetre numerique ordinaire (PHM 82). 

Reactifs 

1. Solution mere d' AgNO, 0,05 M: dissoudre 8,494 g d' AgNO, et completer it 
1 L. Conserver dans une bouteille foncee. 
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2. Solution mere de NaG 0,01 M : dissoudre 0,5844 g de NaG (seche it I'etuve 
it 105 °C) et completer It 1 L. 

3. Solution standard de travail de NaG 0,001 M: completer 100 mL de la solu
tion mere 0,001 M It 1 L. (Se servir de cette solution pour titrer la solution 
d'AgNO, O,OOl M.) 

4. Solution standard de travail de reactif de titrage d' AgNO, 0,001 M plus H,S04: 
transvaser 20 mL de la solution mere d' AgNO, 0,05 M, ajouter de l' eau 
(environ 500 mL), refroidir, y ajouter 42 mL d'H,S04 concentre et completer 
au trait de jauge jusqu'it 1 L. Conserver dans une bouteille foncee. Deter
miner la moralite au moyen de la solution etalon de NaG 0,001 M. (Titrer 
25 mL du reactif 4 + 1 mL d'H,S04 concentre avec le reactif 3 jusqu' au point 
de virage it - 150 mV.) 

5. La solution d' extraction (H,SO 4 it environ 0,75 M): 42 mL d'H,SO 4 concentre 
par litre. 

Mode d'operation 

1. Deposer 0,25 g (0,10it 1,0 g) d'unechantillonsecheaufour, tamise it 20 «mesh», 
dans un recipient de polyethylene it capuchon it vis. 

2. Ajouter environ 50 mL d'H,S04 0,75 M. 

3. Agiler Ie melange 30 minutes sur un agitateur it mouvement de va-et-vient. 

4. Porter Ie recipient de polyethylene sur l' agitateur magnetique integre. 

5.  Introduire les electrodes dans la suspension et agiter I'echantillon. 

6. Regier Ie pH-metre rnillivoltrnetre it I'echelle de lecture des millivolts. 

7. Regler le point de virage it - 150 mY. 

8. Titrer la suspension jusqu'au point de virage - 150 mY. Au debut, on peut 
ajouter une quantite importante d' AgNO, it la fois. Quand on approche du 
point de virage, on reduit les quantites ajoutees afin de determiner exacte
ment Ie point de virage. 

Calcul 

Cl dans I' echantillan 
(mg ·kg-1) 

Remarques 

Volume d'AgNO, x Malarite de I 'AgNO, x 35,45 x 1 000 
Masse de l '  echantillan (g) 

1. Nettoyer periodiquement les electrodes selon les instructions du fabricant. 

2. Sensible it la lumiere, la solution de nitrate d' argent doit etre conservee dans 
des bouteilles ambrees ou dans des bouteilles transparentes couvertes d'une 
feuille d' aluminium. 
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3. n n' est pas necessaire de peser exactement 8,494 g d' AgN03 afin de preparer 
Ie reactif 1. Tant que I' on connalt Ie poids precis, on peut connaltre par titrage 
la molarite de la solution. 

4. La solution de nitrate d' argent 0,001 M devrait etre etalonnee quotidien
nement avec la solution de NaCl 0,001 M. 

" 5. La solution de chIorure de sodium (NaCl 0,001 M) devrait etre preparee 
hebdomadairement. 

6. La lecture au point de virage ( - 150 mY) devrait etre verifiee (p. ex., apres 
10 echantillons). 

7. Durant Ie titrage, la suspension doit etre doucement agitee. 

8. Pour Ie controle de la qualite, inclure un blanc dans chaque lot. On devrait 
analyser un minimum d'un echantillon de reference par lot de 20 echantillons 
(au moins un echantillon de reference par jour). Environ 5 % des echantillons 
sont faits par duplicata. Pour ce qui est de la justesse et de la precision, on 
retrouve de 93 11 101 % du chlore (0 11 1 000 mg'kg-1) ajoute aux echantillons 
de feuillage. Ces chiffres ne renseignent pas sur la precision de l'analyse des 
chlorures qui font partie du tissu vegetal. La precision correspondant Ii divers 
intervalles de concentrations de Cl dans les echantillons de feuillage est 
presentee au tableau 21-l. 

Par exemple, la concentration de chlorure dans deux echantillons de feuillage 
de pin tordu (Pinus contorta Doug!. var. latifolia Englem.) se presentait comme 
suit (Edwards et collab., 1981) : 

Temoin: 
X = 371 mg'kg-1 
Bcart type = 22 mg' kg- 1 
Coefficient de variation = 5,9 % 

Bchantillon provenant d'une region contaminee par Ie sel: 
X = 7 318mg·kg-1 
Bcart type = 259 mg' kg-1 
Coefficient de variation = 3,5 % 

Tableau 21-1. - Precision de l' analyse de divers 
intervalles de concentration de 
Cl (d'apres Edwards et collab., 
1981) 

Concentration de 
Cl dans Ie 

feuillage (mg' kg-1) 

Rapp. info NOR-X-3J9F 

Moins de 500 
500 Ii 1 000 

1 000 11 3 000 
Plus de 3 000 
Ensemble des 
echantillons 

Coefficient 
de variation 

(%) 

6,8 
3,1 
3,1 
2,8 

4,6 
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22. - PHOSPHORE TOTAL (METHODE AU JAUNE 
VANADOMOL YBDOPHOSPHORIQUE) 

Principe 

On obtient des extraits vegetaux par calcination ou mineralisation en milieu 
aqueux. La determination du phosphore total se fait par colorirnetrie, par la 
methode au vanadomolybdate, fondee sur la coloration jaune (complexe de 
composition incertaine) du complexe heteropolyvanadomolybdophosphorique en 
milieu acide. La couleur jaune est attribuee au remplacement de I' oxygene du 
groupe phosphate par des radicaux oxyvanadium et oxymolybdene. Son 
intensite est determinee it la longueur d' ondes maxirnale dans Ie visible de 
470 nm. 

Materiel 

Spectrophotometre (par exemple Ie LKB Uitrospec II) 
Burette automatique 

Reactifs 

1 .  Solution de vanadomolybdate 

Solution A: dissoudre 25 g de molybdate d' ammonium [(NHJ�0702' '4H20] 
dans 400 mL d' eau dans un becher de 500 mL. 

Solution B: dissoudre 1,25 g de (meta)vanadate d'ammonium [NH,V03] dans 
300 mL d' eau bouillante. Laisser refroidir. Ajouter 250 mL d'HN03 concen
tre et laisser refroidir de nouveau. 

Ajouter la solution A it la solution B et completer it 1 L dans une fiole jaugee. 

2. Solution indicatrice de 2,4-dinitrophenol: preparer une solution saturee de 
2,4-dinitrophenol (CJ{,N20S)' 

3. NH,OH (5 M environ): diluer un volume de NH,OH (14,8 M) dans deux 
volumes d' eau. 

4. Solution mere etalon de phosphore (50 mg de P au litre): 0,2197 g de KH2PO, 
par litre. Melanger it fond. Ajouter quatre ou cinq gouttes de toluene pour 
empecher I' activite microbienne. (KH2PO, aura ete seche une heure it 100 °C, 
puis refroidi au dessiccateur avant d' etre pese.) 
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Mode d'operation 

1. Transvaser 10 mL de solution de tissus vegetaux mineralises (remarque 2) 
dans une fiole jaugee de 50 mL. La solution doit etre limpide. Laisser la silice 
se deposer avant Ie transvasement. Filtrer si c' est necessaire. 

2. Diluer a environ 30 mL. 

3. Ajouter quatre gouttes d'indicateur 2,4-dinitropMnol. 

4. Ajouter du NH,OH goutte a goutte (environ 5 M) jusqu'a ce que I' on entrevoit 
11 peine la coloration jaune. 

5. Ajouter 10 mL de vanadomolybdate. 

6. Porter au volume et melanger a fond. 

7. Lire la concentration de P a 470 nm, apres 10 minutes. La coloration est 
parfaitement stable. 

8. Afin de preparer les etalons, mesurer 0, 1,0, 2,5, 5,0, 7,5, 10,0 et 20,0 mL de 
solution titrant 50 mg de P par litre dans des fioles jaugees de 50 mL et suivre 
les etapes 2 a 6. On obtiendra ainsi les concentrations respectives suivantes: 
0, 1,0, 2,5, 5,0, 7,5, 10,O et 20,0 mg de P par litre (dans un volume de 50 mL). 
Utiliser ces solutions pour etalonner I' appareil. 

Calcul 

P dans Ie 
feuillage 

(mg ·kg-1) 

Remarques 

Volume de 
la solution 
mintralisee P (mg · L -1) 

(mL) 50 dans la ---:M-:a
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s
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s
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e
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e
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m
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-
n x solution de 

I' echantillon mineralisee 50 mL 
(g) utilisee pour 

obtenir la 
coloration (mL) 

1. Au laboratoire du Centre de foresterie du Nord, on determine normalement 
la concentration de P total dans les echantillons de matieres vegetales par 
mineralisation aux micro-ondes suivie de la spectroscopie d' emission atomi
que a plasma inductif. La methode au jaune vanadomolybdophosphorique 
est recommandee dans les cas OU l' on doit connaitre uniquement la concen
tration de P, avec moins de 50 echantillons. 

2. Au laboratoire du Centre de foresterie du Nord, la methode a servi pendant 
plusieurs annees avec des echantillons mineralises aux acides HN03, H2SO, 
et HClO" et avec des echantillons calcines (a 480 °C durant la nuit). 
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3.  La methode se prete bien a une application a grande echelle en raison de sa 
faible sensibilite (environ Ie dixieme de la sensibilite des methodes fondees 
sur I' apparition d'une coloration bleue). 

4. L'intervalle dans lequel la reaction se conforme a la loi de Beer va de 0 a 20 mg 
de P par litre. 

5. On recommande une concentration finale d' acide de 0,5 M. 

6. L' exces de molybdate et d' acidc n' cxerce aucun effet. 

7. La methode est Iibre d'interferences pour une large gamme d'ions dans les 
concentrations allant jusqu'a 100 mg· L -1.  

8. La methode s'adapte facilement a l'emploi des acides HNO" HCl, H2S04 
ou HCl04• 

9. Pour Ie contrale de la qualite, on devrait analyser un minimum d'un echantil
Ion de reference par lot de 40 echantillons (au moins un echantillon de reference 
par jour). Environ 5 % des echantillons sont faits par duplicata. La precision 
des resultats du dosage de P devrait etre egale ou inferieure a 5 %. Par exem
pie, l'analyse a long terme d'un echantillon de laboratoire a donne 1 085 ± 
29 mg· kg-1 (coefficient de variation de 2,7 %). 
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23. - SOUFRE DES SULFATES MINERAUX 

Principe 

Le soufre des sulfates peut etre un meilleur indicateur que Ie soufre total de 
la teneur en soufre des vegetaux a cause des ecarts prononces des concentrations 
de soufre des sulfates entre les tissus vegetaux carences et ou non en soufre 
(Freney et Spencer, 1967). On possede tres peu de renseignements sur les concen
trations de soufre des sulfates dans Ie feuillage des arbres. La methode presentee 
ci-dessous a ete mise au point par Richter et Johnson (1983). C' est une variante de 
I' extraction a I' acide bouillant selon la methode de Kelly et Lambert (1972). 

Materiel 

Agitateur Eberbach a mouvement de va-et-vient 
Erlenmeyers (125 mL) 
Entonnoirs de filtration 
Papiers-filtres Whatman 42 
Bouteille de distribution 
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Reactifs 

1. Solution mere de HCl 1,0 M: 83 mL d'HCl par litre. 

2. Solution d'extraction de HCl 0,01 M: 10 mL d'HCl 1,0 M par litre. 

Mode d'operation 

1. Introduire 2,00 g de feuillage dans un erlenmeyer de 125 mL. 

2. Ajouter 50 mL de solution d' extraction. 

3. Fermer les fioles. 

4. Agiter 30 minutes (160 courses it la minute). 

5. Filtrer la suspension, par gravite, au travers de papier-filtre Whatrnan 42, 
en la recueillant dans des bouteilles d' entreposage de plastique de 60 mL. 
Rejeter les 10 premiers millilitres tombant dans la bouteille avant de filtrer Ie 
reste de la suspension. 

6. Determiner la concentration de 5 par spectroscopie d' emission atomique it 
plasma inductif, en utilisant des etalons renfermant la matrice de la solution 
d' extraction. 

Calcul 

S de I' tchantillon 
(mg ·kg-1) 

Remarques 

S dans Ie fillrat 
x 

50 
(mg ' L  -1) 2 

1. L' extraction appliquee it des echantillons de feuillage de pin tordu, selon la 
presente methode et, egalement, par ebullition en presence de HCl 0,01 M 
(Kelly et Lambert, 1972) a ete pratiquee au laboratoire du Centre de foresterie 
du Nord. On a constate que la methode d' ebullition donnait des resultats qui 
excedaient ceux de I'extraction it la temperature ambiante de 10 it 20 %. 11 
semble qu' une quantite considerable de sulfates organiques hydrolysables soit 
presente dans I' extrait obtenu par la methode d' ebullition en presence d'HCI. 

2. La spectroscopie it plasma inductif permet de doser Ie soufre total de l' extrait, 
y compris les composes solubles du soufre organique. Recourir it la chroma
tographie de partage d'ions si I' on ne veut doser que !'ion 50,'-.  

3.  Le laboratoire du Centre de foresterie du Nord n'a pas mis au point de mode 
d' operation pour Ie soufre des extraits de tissus vegetaux. 

4. Pour Ie calcul de la justesse et de la precision, les donnees disponibles sont 
insuffisantes. 
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ANNEXES 

1. Concentrations dans lesquelles se presentent 
habituellement dans Ie commerce les acides et 
I'hydroxyde d'ammonium 

2. Expression des rE!sultats 

3. Densite apparente 

4. Oligo-elements assimilables (B, Cu, Fe, Mn, Mo 
et Zn) des sols et elements totaux du feuillage 
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Reactifs 

Acide acetique glacial 
Acide acetique 
Acide chlorhydrique 
Acide fluorhydrique 
Acide nitrique 
Acide nitrique 
Acide nitrique 
Acide perchlorique 
Acide perchlorique 
Acide phosphorique 
Acide sulfurique 
Hydroxyde d'ammonium 

ANNEXE 1 .  
Concentrations dans lesquelles se presentent habituellement 

dans Ie commerce les acides et I'hydroxyde d'ammonium 

Volume 
necessaire 

Pourcentage pour 
approximatif preparer 1 L 

Formule Masse paids! NormaIite Molarite Dcgrcs de solution 
empirique moleculaire Paids (approx.) (approx.) Densite (Be) 1 N' (mL) 

CH,COOH 60,06 99,7 17,4 17,4 1,05 6,9 57,5 
CH,COOH 60,06 80,0 14,3 14,3 1,07 9,5 70,2 

HCl 36,46 37,0 12,1 12,1 1,19 23,2 82,6 
HF 20,01 48,0 27,6 27,6 1,15 18,9 36,0 

HNO, 63,01 90,0 21,1 21,1 1,48 47,0 47,4 
HNO, 63,01 70,0 15,7 15,7 1,41 42,2 63,7 
HNO, 63,01 65,0 14,3 14,3 1,39 40,7 69,9 
HOO4 100,47 70,0 11,6 11,6 1,67 58,2 86,2 
HOO4 100,47 60,0 9,2 9,2 1,54 50,8 108,7 
H,PO, 98,00 85,0 44,0 14,7 1,69 59,2 22,7 

H2SO4 98,08 95,0 35,6 17,8 1,84 66,2 28,1 
NH.,OH 35,05 57,6 14,8 14,8 0,90 25,6 67,6 

a Une solution normale contient 1 equivalent g par litre de solution. 
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ANNEXE 2. 
Expression des resultats 

1. La communication des resultats de I'analyse doit eire coherente. 

2. On ne communique pas de resultats nuls; on precise qu'ils sont inferieurs au 
seuil de detection au qu'ils sont inferieurs a une valeur donnee. 

3. Avant de determiner Ie nombre de chiffres significatifs a conserver, executer 
les calculs avec les resultats precis des mesures (obtenus par I' appareillage au 
les instruments). On attend la fin des calculs pour arrondir. Ainsi, seul Ie 
dernier chiffre est incertain. La precision de l' analyse equivaut uniquement a 
celie de I' etape la mains precise (pesee, lecture des resultats, etc.). 

Resultats de I'analyse des 5015 

En general, les resultats sont ramenes au poids anhydre. Toutefois, Ie sechage 
peut modifier plusieurs proprietes chimiques des sols. C' est pourquoi les ana
lyses sont souvent effectuees sur des echantillons seches a I' air au des echantil
Ions possedant leur humidite naturelle, et ce n' est qu' ensuite que les resultats 
sont ramenes au poids anhydre, par multiplication par Ie coefficient d'humidite 
(poids du sol sec a l'air divise par Ie poids du sol anhydre). 
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ANNEXE 3. 
Densite apparente 

La densite apparente n' est pas mesuree de fa90n repetitive, meme sile Centre 
de foresterie du Nord l' a mesuree pour les projets speciaux. On la determine 
generalement sur une carotte ou sur une motte. La carotte (methode in situ) est 
un echantillon de sol non perturbe, preleve en un volume connu au moyen d'un 
appareil, que l' on fait secherii. 1' etuve it 105 'C pendant 48 heures. Le pOids anhy
dre de l' echantillon de sol divise par Ie volume du cylindre donne la densite 
apparente en grammes par centimetre cube (g·cm-> ou Mg·m-» . Le volume 
apparent comprend Ie volume de matiere et Ie volume des pores. (n n'est pas 
necessaire de maintenir I'integrite physique de l' echantillon durant son transport 
vers Ie laboratoire pour la deshydratation.) On determine Ie volume de la motte 
en enduisant cette derniere, apres en avoir determine la masse, d'une substance 
hydrofuge et en pesant la motte d'abord it I'air puis dans I'eau, en appliquant Ie 
principe d' Archirnede. Pour plus de details sur les deux methodes, consulter Blake 
et Hartge (1986). 

En ce qui concerne Ie rapport entre Ie sol et les vegetaux, certains parametres 
pedologiques sontramenes au volume de sol (poids/volume) plutOt qu'itla masse 
de sol (selon Ie rapport habituel poids/poids). Le calcul permettant de passer du 
pOids au volume se presente comrne suit: 

Resultats en unites R' It . < d ·d ·d D ·t' d ·d I I 
= esu ats en Unlto e pal s sur pal s x enSI e apparente. 

e pol s va ume 
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ANNEXE 4. 
Oligo-elements assimilables (B. Cu. Fe. Mn. Mo et Zn) 

des sols et elementstotaux du feuillage 

Ces elements des sols ne sont pas determines de fa,on repetitive dans notre 
laboratoire. lls Ie sont uniquement it titre occasionnel. Si I' on excepte Mn (Kalra 
et Edwards, 1982), les methodes d' extraction des oligo-elements n' ont pas ete 
evaluees. 

Oligo·elements cationiques (Cu, Fe, Mn et Zn) des sols 

Extraction 

1. Solution d' extraction II I' acide diethylenetriaminepentacetique (Lindsay et 
Norvell, 1978). 

Malgre I' existence de plusieurs solutions d' extraction, I' acide DIP A s' est revele 
Ie chelate Ie plus utile pour Ie dosage simultane du fer, du manganese, du 
cuivre et du zinc assimilables. II est constitue comme suit: acide DIP A 0,005 M, 
triethanolamine 0,1 M et CaCl2 0,01 M, dont Ie pH est regie II 7,30 avec du 
HCl. 

2. Solutions d'extraction au Versenate. 

(i) Solution de Na2EDTA Ii 1 % 

(ii) Solution d'EDTA disodique 0,05 M, de CaCl2 0,01 M, de triethanolamine 
0,1 M 

(iii) CH3COONH4 0,5 M, CH3COOH 0,5 M, Na2EDTA 0,02 M 

3. Solution de Mehlich 1 (melange d'HCl 0,05 M dans H2S04 0,0125 M) 

4. HCl O,l M. 

5. Pour Ie dosage de Mn: CaCl2 0,02 M (Hoyt et Nyborg, 1971). 

Determination 

Spectrophotometrie d' absorption atomique ou spectroscopie d' emission 
atomique II plasma inductif. 

Oligo-elements cationiques du feuillage 

Voir section 19. 

Oligo-elements anioniques (8 et Mo) des sols 

1. Le bore soluble dans I' eau chaude est reconnu comme Ie meilleur indicateur 
de la disponibilite de cet element pour les vegetaux. On I' extrait du sol Ii I' eau 
bouillante et on Ie dose par colorimetrie au moyen de la methode Ii la curcu
mine (Kowalenko et Lavkulich, 1976). Le bore peut egalement etre dose par 
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spectroscopie d' emission atomique it plasma inductif. II faut alors utiliser de 
la verrerie sans bore. Utiliser egalement de I'eau distillee qui est redistillee 
dans Ie verre sans bore et la conserver dans des bouteilles de polyethylene 
lineaire. 

2. Le molybdene est generalement extrait par une solution d' oxalate d' ammo
nium (Cox et Kamprath, 1972; Lindsay et Cox, 1985). Le molybdene peut etre 
dose par spectroscopie d' emission atomique it plasma inductif. 

Oligo-elements anioniques du feuillage 

1. Pour Ie bore, Ie Centre de foresterie du Nord utilise generalement la methode 
presentee par Jackson (1958): calcination it 550 °C et colorimetrie it la curcu
mine pour Ie dosage de l' element dans un extrait d'HCl. 

2. Pour doser Ie molybdene, on pratique une calcination It 550 °C et on dose par 
spectroscopie d'emission atomique 11 plasma inductif. 
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