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Adaptation de la méthode Schollenberger-Anne

(dosage rapide du carbone organique dans les sols)

au dosage rapide du carbone organique
dans les fumiers ef les végétaux

PLAN A, — L’intérét du dosage du carbone organique dans les fumiers
ct les végétaux. Les difficultés de Peniploi de la méthode
ScuoLLENBERGER-ANNE pour le dosage du ¢ organigue
dans les Tumicers et les maticres végélales ¢n général.

B. -+ Principe ct deseription de la méthode proposée. Caleul.
Liqueurs.
C. — Critiques ¢t conclusions.
Ay — L'intérét du dosage du carbone organique dans les fumiers

et les végétaux

I’intérét du dosage du carbone organique dans les fumiers et les
IX_de carbone,
taux d'azote

on peut suivre Phumification de la maticre végétale lors de la fabri-
sation de Tumier artificiel ¢t connailre le moment on le produit humi-
fié pourra étre incorporé au sol sans effet dépressilt pour les culfures.

végélaux riéside dans le fait que, griece au rapport fat

Ay -— Les difficultés de I'emploi de la méthode Schollenberger-Anne
pour le dosage rapide du carbone dans les fumiers et les végétaux

Le dosage du G organique dans les sols d'aprés ANNe (1) est trés
rapide et trés simple, mais, quand on veut Pemployer pour les fumiers
et les maticres végétales, la difficulté essenticlle réside dans le fait
que la prise d’essai ne doit pas conlenir plus de 30 mg de carbone
organigque. Or, une maticre végdéiale comme les sarments de vigne
apres la taille conticnnent, d’apeds nos dosages pres de 43 g de G
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pour 100 g. de matiére fraiche, soit prés de 46 pour 100 de matiére
séche, la prise d’essai devra done ne pas dépasser 70 mg de matiére
fraiche. Pour les fumicers qui sont généralement plus riches en eau,
la prise d'essai pourra éire plus importante.

Bien qu’une pesée de quelques dizaines de milligrammes soit
possible avec une balance de précision, des crreurs importantes persis-
teronf, car hétérogénéité du produit & analyser est trés grande. Le
broyage est difficile (surtout pour les fumiers) car il convient d’opérer
sur de la matitre fraiche (risques d’oxydation par séchage). Cette
opération ne réduit donc pas beaucoup lerrcur d’échantilionnage.
Ainsi lors de Panalyse des sarments de vigne broyés (E.N.A.A.) on
obtient avee des prises d’essai de 60 4 70 mg des résultats entachés
d’une erreur relative de + 6,7 pour 100 de C, alors qu’avec une prise
d’essai de 0,5 g de maticre fraiche, nous obtenons unc erreur relative
de + 0,4 pour 100 de C.

SCHOLLENBERGER puis ANNE proposérent, dans le cas de terres trés
riches en C organique ct afin de ne pas diminuer les prises d’essai,
d’ajouter au lieu d’une solution & 8 % de Cr207’K? un poids donné
dc ce produit sous forme cristallisée. En effet, la solubilité maxima
de Cr?("K? dans I'eau étant de 12,4 % a 20° (2), on ne peut augmenter
la concentration de la liqueur oxydante.

Dans le cas du dosage du C dans les fumicrs et les végétaux, il
faut donc recourir & un poids donné de Cr20Q7K2

Une autre difficulté pour le dosage du C dans les végétaux est
le fait que ces derniers, comme les fumiers qui en dérivent, sont sou-
vent asscz riches en chlorures qui réduisent Cr20'K2: O correspon-
dant 4 1 C ou & 4 Cl, d’olt errcur par exces. )

Cette accumulation de chlorures dans les végétaux est fréquen-
te dans les terrains salés, surtout cn Afrique du Nord ou d’apres
YankovitcH (3) la tencur en chlorures peut dépasser 15 g de NaCl
pour 100 g de maticre végétale séche. Dans les dosages cffectués sur
les sarments de vigne nous n’avons trouvé que des traces de chlorures
(0,14 NaCl pour 100 de¢ maticére séche). L’errcur dans notre cas cst
done négligeable. Mais afin d’éviter un dosage préalable des chloru-
res, il est préférable de les éliminer par précipitation. A ce sujet, on
pourrait suggérer I'emploi de (207Ag? comme oxydant, mais cela
serait trop onéreux. Il est préférable de pallier cetie cause d'errcur
en ajoutant 25 g de £O Ag? pour 100 em® de SOUHI2 concentré (em-
ployé lors de loxydation) comme le préconisc WaLkrLey (4) pour le
dosage du C organique dans les sols salés.
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B. — Principe de la méthode proposée

Le principe cst ecelui de la méthode ScHOLLENBERGER. On fait agir
un poids connu de Cr*O’K? sur un poids déterminé de matiére orga-
nique, dont on cherche & doser le C. On opére en milicu sulfurique :

Cr2O7K? + & SOH? — (80%)3 Cr? + SO'K? + & H20 +3 0.

On admel que la matiére organique a la formule d’'un hydrate
de carbone, donc 2 O correspondent a 1 C.

On dosc cnsuite a froid Pexceés de Cr207K2 par une solution fitrée
de sel de Mohr (SOFe, SOYNHY2, ¢ H20).

CreOTK? exces + 7 SOMH? + 6 SOFe — (SO Cr?
+ (ROYFe + SOIK: + 7 H20.

Commie indicatcur, on utilise la diphénylamine, qui vire du bleu
foncé au vert bleu dés qu'il y a un excés de SO*Fe. L’addition d’un
fluorure complexe les ions Fed ++ qui par leur teinte brune ren-
draient le virage pcu net.

ScHoLLENBERGER signale que 'on peut constater le défaut de déve-
loppement de la couleur bleue lorsqu’on ajoute la diphénylamine,
mais clle apparait toujours aprés Paddition des premiéres gouttes
de scl de Mowr. Nous avons constaté que ce défaut de développement
de la coulcur bleue cst général et la feinte bleue foncée n’apparait
quasscz tardivement. Une teinte noire brunétre persiste un certain
temps, ainsi par cxemple : §’il faut ajouter 19,4 cm3 de liqueur de
Monr pour saturer Pexcés de Cr?Q7K2 non réduit, la teinte bleue
foncée wapparait gu'aprés adjonction d’environ 13 cm3 de liqueur
de Mowugr.

Une remarque s’impose quant & la quantité de fluorure & ajouter
lors du dosage de execs de Cr2Q7K? non réduit par la matiére orga-
nigue. SCHOLLENBERGER comme ANNE signalent la ndéeessité d’une
certaine proportionnalit¢ entre les quantités de SO2 et de F Na.
[Yaprés ces auteurs, s’il n’y a pas assez de I Na le virage est étalé,
SO*H? en em?

un léger excés de ce sel n’est pas génant Le rapport
F Na en g.

doit étre égal 4 2.

Dans ce rapport, on se base sur la quantité de SOTI2 cone. ajoutée
au début de Panalyse. Or, la quantité de SO'H2 non salifié au cours
de Poxydation de la maticre organique n’est pas connue lors du titrage
de lexcés de Cr207K2, car la quantité de SOI2 libre dépend du
taux de C de la prise d’essai.
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Done I'adjonction d’'un poids précis de F Na ne semble pas néces-
saire. D’ailleurs nos essais, ot nous avons fait varier la quantité de
I' Na dans de larges proportions ont confirmé cette hypothése.

Essais avee un fumier artificicl peu décomposé de sarments de
vigne (E.N.A.A.).

Prisc d’essai: 1 g de matiére fraiche.

+ 5 g Cr*O°K? + 30 em?® SO'H? conc., apres attaque on ajuste a
500 c¢m?® et on pipette 25 em?, quantité¢ sur laquelle se fait le titrage.

30X25 —— SR . s g \
On a donce ‘70"0”“: 1,5 em? de SOH Tous les essais ont été effectués
5

sur ces 500 cm?®.

TABLEAU Ne 1

S RAPPORT e
N® DE L'ESSAI F Na en g | SO -Hzem? MOYENNE
JTER de MOHR
FNag
1a 3 0,5 194
1b 3 0,5 19,3 19,333
1c¢ 3 0,5 19,3 B
2 a 1,5 1 19,3 !
2 b 15 1 194 | 19,366
2 ¢ 1,5 1 19,4 |
3 a 0,75 2 194
3 b 0,75 9 193 19,333
3¢ | 0,75 2 19,3
4 a | 0,5 3 194
4 b | 0,5 3 19,3 19,366
4c 0,5 3 19,4
5 a 0,37 4 194
5b 0,37 4 194 194
5 ¢ 0,37 4 194

Nous obtenons donc des résultats identiques a 0,1 cm?® pres. De
méme cn employant des fluorures alcalins (I Na, F NHi, F K) plus
ou moins altérés par un s¢jour prolongé dans des flacons de verre et
transformes  partiellement en fluosilicates, nous avons obtenu des
résultats semblables a 0,1 ecm?® preés et cela que nous ajoutions une,
deux, trois ou quatre petites cuillerées de fluorures alcalins (une petite
cuillerée de F Na = environ 1,2 g).

Il n’est donc pas nécessaire d’effectuer une pesée du florure em-

ployé. 1i suffira d’ajouter une petite cuillerée d’un fluorure alcalin
quelconque (1,2 g environ) ce qui simplifie Panalyse.



Retour au menu

—_5 —

By. — Mode opératoire de la méthode proposée

un emploie un ballon muni d’un réfrigerant ascendant. Si on ne
posséde pas de matéricl spécial, on pourra cmployer un appareil de
Soxhlet dont on aura enlevé Pextracteur ; il suflfira de jauger le balion
dont le volume V sera indiqué par un repére.

On place dans le ballon :

1 la prise d’essai qui devra étre broyée ou hachée afin d’homo-
généiser I’échantillon.

Poids de la prise d’essai: 0,5 g pour les végétaux desséchés (pailles,

sarments de vigne, ete...).
1 g pour les végétaux peu lignifiés et les
fumiers.
2 a4 3 g pour les fumniers trés aqueux.
205 g. de CrzQ7K? pesés exactement.
3o environ 20 cm¥ d’eau distillce.
4¢ environ 30 cm® de SOiH? conc. (d = 1,83) contenant 25 g. de

SOtAg? par litre.

On adaple le réfrigérant ascendant.

On laisse bouillir 5 minutes. (On doit avoir un liquide jaune brun a
vert olive, sl est vert bleu, il faut recommencer avec une prise
d’essai plus faible)

On laisse refroidir.

On ajoute de I'eau et, quand la température ambiante est atteinte, on
compléte exactement jusqu’au repére, afin d’avoir un volume V
de liguide.

On préléve une quantité aliquote v, généralement v = %

On dilue a 200 cc environ.

On ajoute : 1° une petite cuillerée de ¥ Na (environ 1,2 g).

2° 3 a 4 gouttes de diphénylamine & 0,4 <.

On titre 'excés de Cr2Q7K?2 par unc solution de sel de Mour 0,2 N,
soit ¥ em? la quantité de liqueur de Mour 0,2 N nécessaire a
obtenir le virage du bleu foneé au vert bleu.

Apres titrage, vider et laver les béchers immédiatement car Pacide
fluorhydrique formé par action de SO'H2 sur F Na attaque lc
verre.
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1000 em  de solution aqueuse de Cr:O'K* 0,2 N contiennent :
204,212
9,807 g d 2 2
e g de Cr20Q7Kz2,
Les 5 g de Cr*O7K? qui ont été employés correspondent a :
1 ,
09006 /2 = 509,8 cim® de solution de Cr2Q7K* 0,2 N.
1 cm? de liqueur de Moug 0,2 N correspond a 1 em? de solution 0,2 IN
de Cr#O*K? ct correspond a 0,6 mg de U organique.
. Y X V).
em? réellement réduits = 509,8 — ( /\‘\-, )
Y = nombre de cni de liqueur de Monr 0,2 N employé.
V = volume en cm® du ballon jusqu’au repére.
v = volume en cm’ du prélévement.
(Y X V)T X 0,6
v

C organique en mg dans la prise d’essai=| 509,8 -

Remarques :

C ’0 K2 Lonsomme .o
NE, le rapport - — 27 % 100 doit étre com-
D’aprés ANNE, le rapp SOR? Total
pris entre 20 et 60, sinon un cm dc Cr'Q7K ¢ en solution 0,2 N ne corres-

pond plus a 0,6 mg de C organique.

Il conviendra donc de vérifier si le dosage remplit ces conditions
~509,8 — (Y X V)71 X 100

— \_. N

0. gk T 60

ou pour simplifier la vemﬁcatlon
203,92 - (Y XV) .~ 407,84

B o

..... v

Si ce rapport est supéricur a 407,84 on augmentera la prise d’essai,
si ce rapport est inférieur & 203,92 on la diminucra.

Il convient également de faire un essai & blanc en remplacant la
matiére végétale par du sable calciné.
B,. — Liqueurs

te Solution de diphénylamine.

Dissoudre 0,5 g de diphénylamine dans 100 em® de SO'H* con-
centré et verser cette solution sur 20 ecm?® d’eau distillée. Conserver
dans un flacon brun (1).
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29 Solution de sel de Mounr 0,2 N.

Dans un ballon d'un litre on met environ 600 a 700 cm® d’eau
distillée et bouillic + 20 cm? de SO H? concentré + une pincée de
CO3NaH pour chasser Pair du ballon et le vemplacer par COQ# (On
évite ainsi Poxydation de e+ en Fet++). Quand leffervescence est
terminée, ajouter 78,5 g de scel de Momng, agiter, ct, quand la dissolu-
tion ¢t le refroidissement sont terminés, on complete a 1000 cm?. Puis
cn verse la solution dans un {lacon brun, ot on a mis une pincée de
COsNaH. Il conviendra de vérifier le titre de temps a autre (5).

Titrage de la solution de Mohr

10 SOFe (sel de Monr) +2 MnO*K + 8 SO:Hz= 5 (S0")*Fe: +
2 SO‘Mn -+ SO'K? + & H2O.

10 em® de sel de Monr & doser + 100 em® H20 distillée et bouillie
+ 5 em? SQOIH?2 concentré + X em? MnOf K 0,2 N donne le titre de la
liqueur de MoHR.

C. — CONCLUSION

Cette adaptation de Ia méthode ScHOLLENBERGER-ANNE au dosage
rapide du carbone dans les fumicrs ¢l les végélaux présente des avan-
tages et des défauts. Cette méthode est trés rapide et fres simple, mais
on peut lui reprocher, comme & toutes les méthodes basées sur ce
principe, le manque de précision des résultats, car le rapport cxistant
entre la quantité de Cr2O7K2 réduit ct le laux de carbone n'est pas
fixe, mais varie légérement pour des maticres végétales différentes.
Cependant cetle errcur est sans importance dans le cas ot ¢os ana-
lyses sonl destinées o nous indiquer la rapidité d’humification d’une
matiére végétale donnde, car ¢’est Ta proportionnalité des résultats qui
intervient.

1l pous semble gue la rapidité ot la shmplicité contrebalancent le
défaut cité préeédemment.
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