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Avant-propos 

L'ISO (Organisation internationale de normalisation) est une federation 
mondiale d'organismes nationaux de normalisation (cornites membres de 
I'ISO). L'élaboration des Normes internationales est en general confiée aux 
comites techniques de I'ISO. Chaque comite membre interesse par une 
étude a le droit de faire partie du comite technique Cree B cet effet. Les 
organisations internationales, gouvernementales et non gouvernemen- 
tales, en liaison avec I'ISO participent egalement aux travaux. L'ISO colla- 
bore etroitement avec la Commission electrotechnique internationale (CEI) 
en ce qui concerne la normalisation electrotechnique. 

Les projets de Normes internationales adoptes par les comites techniques 
sont soumis aux comites membres pour vote. Leur publication comme 
Normes internationales requiert l'approbation de 75 YO au moins des co- 
mités membres votants. 

La Norme internationale I S 0  10084 a Bte 6labor6e par le comite technique 
ISOflC 134, fertilisants, sous-comite SC 4, Analyse chimique. 

(O I S 0  1992 

Droits de reproduction rBserv6s. Aucune partie de cette publication ne peut etre reproduite 
ni utilisBe sous quelque forme que ce soit et par aucun procéd6, Blectronique ou mbcanique, 
y compris la photocopie et les microfilms, sans l'accord Bcrit de 1'6diteur. 
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NORME INTERNATIONALE IS0 10084: 1992( F) 

Engrais solides - Détermination de la teneur en 
sulfates solubles dans les acides minéraux - Méthode 
gravi m étr ique , 

1 Domaine d'application 

La presente Norme internationale prescrit une me- 
thode de determination gravimetrique de la teneur 
des engrais solides en sulfates solubles dans les aci- 
des mineraux. La methode est applicable aux engrais 
ayant des teneurs en sulfate, exprimees en SO,, de 
3 Yo (dm) B 50 Yo (dm). 

2 Référence normative 

La norme suivante contient des dispositions qui, par 
suite de la reference qui en est faite, constituent des 
dispositions valables pour la presente Norme interna- 
tionale. Au moment de la publication, I'Bdition indi- 
quee etait en vigueur. Toute norme est sujette B 
revision et les parties prenantes des accords fondes 
sur la presente Norme internationale sont invitees B 
rechercher la possibilite d'appliquer I'bdition la plus 
récente de la norme indiquee c i -aprb Les membres 
de la CE1 et de I'ISO possedent le registre des Nor- 
mes internationales en vigueur $ un moment donne. 

I S 0  8358: 1991, Matidres fertilisantes solides - Pr4- 
paration des 6chantillons pour analyse chimique et 
physique. 

3 Principe 

Dissolution des sulfates solubles dans une solution 
d'acide chlorhydrique. Precipitation des ions sulfate 
par le chlorure de baryum en milieu acide chlorhydri- 
que. Filtration, lavage, sechage, calcination et pesee 
du precipite. 

4 Reactifs 

Tous les reactifs doivent être de qualité analytique 
reconnue. L'eau utiliske doit être de l'eau distillee ou 
de purete bquivalente. 

4.1 Acide chlorhydrique, pz0 = 1,19 g/ml. 

4.2 Chlorure de baryum dihydraté, solution 
c(BaCIz,2HzO) = 122 911. 

4.3 Nitrate d'argent, solution c(AgN03) = 5 g/l. 

5 Appareillage 

Materiel courant de laboratoire, et 

5.1 Plaque chauffante electrique. 

5.2 Creusets filtrants à plaque en porcelaine, de 
la serie de porosite P10, dimensions des pores 4 pm 
B 10 km. 

5.3 Étuve, reglable B 120 OC f 5 O C .  

5.4 Four, reglable A 800 O C  f 50 "C. 

5.5 Dessiccateur, rempli d'un agent deshydratant 
approprie. 
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IS0 10084:1992(F) 
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6 Préparation de I'échantillon pour essai 

Préparer I'6chantillon de laboratoire selon I'ISO 8358, 
et en envoyer au moins 50 g au laboratoire, pour 
a na lyse. 

5 10 

10 5 

30 2 

50 1 

7 Mode opératoire 

7.1 Prise d'essai 

Peser B 0,l mg prks, la masse d'echantillon 
(article 6) qui, conformement au tableau 1 ,  corres- 
pond B la teneur presumee en sulfates solubles dans 
l'acide. 

NOTE 1 
devrait &re 200 mg ?I 600 mg. 

La quantite de SO, present dans la prise d'essai 

Tableau 1 - Masse de la prise d'essai en relation 
avec la teneur prdsumde en sulfates solubles dans 

l'acide 

I Masse approximative 
sulfates solubles dans I de la prise d'essai 

l'acide, en SO, 
% (mlm) 

de I ?I 
9 

7.2 Mise en solution de la prise d'essai 

Transferer la prise d'essai (7.1) dans un becher de 
400 ml. Ajouter 170 ml 8 180 ml d'eau et 15 ml 
d'acide chlorhydrique (4.1 1, Porter 8 bbullition et 
maintenir I'bbullition pendant 1 O min. Laisser refroidir. 

Transferer quantitativement dans une fiole jaugee de 
250 ml B l'aide d'un entonnoir. Rincer le becher et 
l'entonnoir dans la fiole. Ajuster au trait repere avec 
de l'eau, homogeneiser et filtrer sur un papier filtre 
plisse sec, en recueillant le filtrat dans un flacon sec. 

7.3 Dosage 

Transferer 100 mI de filtrat (7.2) dans un becher de 
800 ml. Completer B 300 ml avec de l'eau et ajouter 
20 ml d'acide chlorhydrique (4.1). Porter 8 ebullition. 

En agitant energiquement, ajouter goutte 8 goutte 
20 ml de la solution de chlorure de baryum (4.2). 
Continuer 1'6bullition pendant quelques minutes. 

Placer le becher sur la plaque chauffante (5.1) 8 
60 O C  et le couvrir avec un verre de montre. Laisser 
reposer 8 60 O C  pendant 3 h. 

Sécher un creuset filtrant (5.2) dans le four (5.4) regle 
8 800 O C .  Laisser refroidir dans le dessiccateur (5.5) 
et peser 8 0,l mg prks. 

Décanter le liquide surnageant dans le bécher B tra- 
vers le creuset. Laver le precipite dans le becher plu- 
sieurs fois par decantation avec de l'eau chaude. 
Transférer le precipite dans le creuset 8 l'aide d'un jet 
d'eau chaude. Laver le precipite avec de l'eau chaude 
pour Bliminer des ions chlorure. Continuer le lavage 
jusqu'B ce que l'absence d'ions chlorbre ait kté établie 
au moyen de la solution de nitrate d'argent (4.3). Sé- 
cher le creuset avec le precipité pendant 1 h dans 
I'étuve (5.3) reglée 8 120 O C .  Placer le creuset dans le 
four (5.4) régle B 800 O C  et calciner le precipité séché 
pendant 0,5 h. 

Laisser le creuset refroidir en dessiccateur et peser B 
0,l mg pr8s. 

8 Calcul et expression des résultats 

Calculer la teneur en sulfates solubles dans l'acide 
minéral par la formule suivante: 

W S  = 85,75 x - ml 
m, 

où 

WS 

m1 

m, 

est la teneur en sulfates solubles dans l'acide 
minéral exprimee en SO,, en pourcentage 
en masse; 

est la masse du precipite sech6 et calcine, 
en grammes; 

est la masse de la prise d'essai, en gram- 
mes. 

Arrondir le resultat obtenu 0,Ol % ( d m )  p r h .  

9 Fidélité 

La fidelite de la methode a 6th etablie par un essai 
interlaboratoire international execute conformement 
8 I'ISO 5725:1986, FidBlit6 des methodes d'essai - 
DBtermination de la r6p6tabilit6 et de la reproductibi- 
lite d'une methode d'essai normafisee par essais 
in terla bora toires. 

Dans cet essai, six Bchantillons d'origines différentes 
et de teneurs differentes en sulfates solubles dans 
l'acide, ont et6 examines par seize laboratoires de 
sept pays. 
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Pour l'obtention des valeurs limites de repetabilite et 
de reproductibilite, on se fixe un taux de probabilite 
de 95 %. 

9.1 Rbpétabilité 

La différence absolue entre deux resultats d'essai 
simples, obtenus dans des conditions de repetabitit& 
ne doit pas depasser la valeur de r donnee par la for- 
mule: 

r = 0,042 % + 0,009 1 Ws 

où Ts est la moyenne arithmétique des deux résultats 
exprimée en SO,, en pourcentage en masse. 

Rejeter les deux resultats si la difference depasse la 
valeur de r calculee et effectuer deux nouveaux do- 
sages simples. 

Si la demande de repetabilite est satisfaite, calculer la 
moyenne arithmetique des deux resultats B 
0,Ol % ( d m )  prks. 

NOTE 2 Les definitions suivantes sont extraites de 
I'ISO 5725. 

résultat d'essai: Resultat obtenu en exécutant une 
fois une methode d'essai specifiee suivant la procé- 
dure prescrite. 

conditions de répetabilite: Conditions où les r6sul- 
tats d'essais independants entre eux sont obtenus 
avec la même methode sur un materiau identique 
soumis B l'essai effectue dans le même laboratoire 
par le même operateur utilisant le même equipement, 
dans un court intervalle de temps. 

9.2 Reproductibilité 

La difference absolue entre deux resultats d'essai 
simples obtenus dans des conditions de reproductibi- 
lite, ne doit pas depasser la valeur de R donnee par la 
formule 

R = 0,098 % + 0,028 4 

où ïFs est la moyenne arithmetique des deux resultats 
exprimee en SO,, en pourcentage en masse. 

NOTE 3 La definition suivante est extraite de I'ISO 5725. 

conditions de reproductibilité: Conditions où les re- 
sultats d'essai sont obtenus avec la même méthode 
sur un materiau identique soumis B l'essai dans diffé- 
rents laboratoires par differents operateurs utilisant 
un equipement different. 

10 Rapport d'essai 

Le rapport d'essai doit contenir les informations sui- 
van tes : 

a) toute information necessaire B l'identification de 
I'échantillon; 

b) référence de la presente Norme internationale; 

c) les resultats et la méthode d'expression des re- 
sultats employee; 

d) compte rendu de tous details particuliers even- 
tuels, releves au cours de l'essai; 

e) compte rendu de toutes operations non specifiees 
dans la presente Norme internationale ou consi- 
derees comme facultatives. 
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IS0 10084:1992(F) 

CDU 631.8543.21 546.226 
Descripteurs: engrais, analyse chimique, dosage, sulfate, methode gravimetrique. 
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