NORME ISO
INTERNATIONALE 11261

Premiére édition
1995-03-01

Qualité du sol — Dosage de I'azote
total — Méthode de Kjeldahl modifiée

Soil‘quality — Determination-of total‘nitrogen — Modified Kjeldah!
method

1S0
AN =

I

Numéro de référence
1ISO 11261:1995(F)

I
0



ISO 11261:1995(F)

Avant-propos

L'ISO (Organisation internationale de normalisation) est une fédération
mondiale d'organismes nationaux de normalisation {(comités membres de
['1SO). L'élaboration des Normes internationales est en général confiée aux
comités techniques de I'ISO. Chaque comité membre intéressé par une
étude a le droit de faire partie du comité technique créé a cet effet. Les
organisations internationales, gouvernementales et non gouvernemen-
tales, en liaison avec I'lSO participent également aux travaux. L'ISO colla-
bore étroitement avec la Commission électrotechnique internationale (CEl)
en ce qui concerne la normalisation électrotechnigue.

Les projets de Normes internationales adoptés par les comités techniques
sont soumis aux comités membres pour vote. Leur publication comme
Normes internationales requiert 1"approbation de 75 %)au moins des co-
mités membres votants.

La Norme internationale ISO 11261 a été élaborée par le comité technigue
ISO/TC 190, Qualité du sol, sous-comité SC 3, Méthodes chimiques et
caractéristiques du sol.

L'annexe A de la présente Norme internationalel.est/donnée, uniguement
3 titre d'information.
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Qualité du sol — Dosage de I'azote total — Méthode

de Kjeldahl modifiée

1 Domaine d'application

La présente Norme internationale prescrit une mé-
thode de dosage de la teneur totale en azote dans le
sol (sous sa forme ammonium, nitrate, nitrite et or-
ganique). L'azote dans les liaisons N-N et N-O, et dans
certains hétérocycles (telle que la pyridine) n'est que
partiellement dosé. La présente Norme internationale
est applicable a tous les types'de sol.

2 Reéférences normatives

Les normes suivantes contiennent des>dispositions
qui, par suite de la référence qui en est faite, consti-
tuent des dispositions valables pour la présente
Norme internationale. Au moment de la publication,
les éditions indiquées étaient en vigueur. Toute
norme est sujette a révision et les parties prenantes
des accords fondés sur la présente Norme internatio-
nale sont invitées a rechercher la possibilité d'appli-
quer les éditions les plus récentes des normes
indiguées ci-aprés. Les membres de la CEl et de I'|SO
posseédent le registre des Normes internationales en
vigueur a un moment donné.

ISO 3696:1987, Eau pour laboratoire a usage analyti-
que — Spécification et méthodes d’essai.

ISO 5725:1986, Fidélité des méthodes d'essai —
Détermination de la répétabilité et de la reproductibi-
lité d'une méthode d'essai normalisée par essais
interlaboratoires.

SO 11464:1994, Qualité du sol — Prétraitement des
échantillons pour analyses physico-chimiques.

ISO 11465:1993, Qualité du sol — Détermination de
la teneur pondérale en matiére seche et en eau —
Meéthode gravimétrique.

3 Principe

La présente méthode est fondée sur la minéralisation
de type Kjeldahl, mais le catalyseur utilisé est le
dioxyde de titane (TiO,), au lieu du sélénium.

NOTE 1 Le dioxyde de titane est moins dangereux pour
I'environnement que le sélénium.

4 Reactifs

Tous les réactifs doivent étre d'une pureté analytique
reconnue. Utiliser une eau de qualité 2, conformé-
ment a I'lSO 3696.

4.1 Acide salicylique/acide sulfurique.

Dissoudre 25 g d'acide salicylique dans 1 litre d'acide
sulfurique concentré (9 =1,84 g/cm3).

4.2 Mélange sulfate de
potassium.

catalytique au

Broyer et mélanger jusqu'a homogénéisation com-
pléte 200 g de sulfate de potassium, 6 g de sulfate
de cuivre pentahydraté et 6 g de dioxyde de titane
ayant la structure cristalline de ['anatase.

4.3 Thiosulfate de sodium pentahydraté.

Réduire les cristaux en poudre afin qu'ils passent a
travers un tamis de 0,25 mm d'ouverture de maille.

4.4 Hydroxyde de sodium, ¢(NaOH) = 10 mol/l.
4.5 Solution d'acide borique, p(H;BO,;) = 20 g/l

4.6 Indicateur coloré.

Dissoudre 0,1 g de vert de bromocrésol et 0,02 g de
rouge de méthyle dans 100 ml d'éthanol.
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4.7 Acide sulfurique, c¢(H") = 0,01 mol/l.

5 Appareillage

Matériel courant de laboratoire, et

5.1 Matras ou tubes de minéralisation, de 50 ml,
adaptés au dispositif de minéralisation.

5.2 Dispositif de minéralisation.

NOTE 2 Il est possible d'utiliser des tubes a essai en
verre, placés dans des orifices percés dans un bloc d'alu-
minium.

5.3 Appareillage de distillation, de préférence du
type Parnas-Wagner.

5.4 Burette, graduée en 0,01 ml ou moins.

6 Prétraitement des échantillons de sol

L es échantillons doivent étre préparés conformément
a SO 11464.

NOTE 3 Les pertes d'azote peuvent intervenir sur les
échantillons a forte teneur d'azote sous forme d'ammonium
ou de nitrate. Par conséquent, il convient d'éviter tout sé-
chage excessif (105 °C).

7 Mode opératoire

Placer une prise d'essai d'un échantillon de sol séché
a l'air comprise entre 0,2 g (teneur escomptée en
azote =~ 0,5 %) et 1 g (teneur escomptée en azote
~ 0,1 %) dans le matras de minéralisation (5.1). Ajou-
ter 4 ml d'acide salicylique/sulfurique (4.1} et agiter le
matras jusqu‘a ce gque la solution d'acide soit bien
mélangée au sol. Laisser repcser le mélange au moins
quelgues heures (ou pendant une nuit). Ajouter 0,5 g
de thiosulfate de sodium (4.3) & I'aide d'un entonnoir
sec, dont la tige descend dans la partie bombée du
matras. Chauffer le mélange avec précaution sur le
dispositif de minéralisation (5.2) jusqu’a ce qu'il n'y ait
plus de mousse.

Refroidir le matras, ajouter 1,1 g du mélange catalyti-
gue (4.2) et chauffer le mélange réactionnel jusqu'a
ce qu'il devienne clair. Pour cela, porter doucement a
ébullition le mélange pendant un maximum de 5 h de
facon gue !'acide sulfurique se condense a approxi-
mativement 1/3 du col du matras. S'assurer que la
température de la solution ne dépasse pas 400 °C.

NOTE 4 Dans la plupart des cas, une période d'ébullition
de 2 h est suffisante.
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Lorsque le procédé de minéralisation est terminé,
laisser refroidir le matras, et ajouter lentement, sous
agitation, approximativement 20 ml d'eau. Agiter le
matras afin d'amener tout produit insoluble en sus-
pension et transférer son contenu dans |'appareil de
distillation (5.3). Rincer trois fois & I'eau pour achever
le transfert. Ajouter 5 ml d'acide borigue (4.5) dans
une fiole conique de 100 ml et placer celle-ci en sortie
du condenseur, de maniere a ce que son extrémité
plonge dans la solution. Ajouter 20 ml d'hydroxyde de
sodium (4.4) dans I'entonnoir de I'appareillage et lais-
ser doucement couler la base dans le ballon de distil-
lation. Distiller environ 40 ml de distillat {la quantité
nécessaire dépendant des dimensions de l'appa-
reillage), rincer l'extrémité du condenseur, ajouter
quelgues gouttes d'indicateur coloré (4.6) au distillat
et titrer avec de I'acide sulfurique (4.7) jusqu'a virage
au violet.

NOTE 5 Un dosage potentiométrique est aussi possible.
Il convient que le point de titrage soit @ pH = 5,0.

NOTE 6 Si une distillation a la vapeur est utilisée, un
rapport de distillation jusqu'a environ 25 ml/min est applica-
ble. Arréter la distillation lorsque environ 100 ml de distillat
ont été collectés.

Effectler unessai a blanc dans les mémes conditions,
mais sans sol. Noter le volume d'acide sulfurique uti-
lisé. pour 'essai a blanc et pour les essais avec des
échantillons de sol.

8 Expression des résultats

La teneur totale en azote (wy), en milligrammes par
gramme, est calculée selon la formule suivante:

(Vi = Vo) x e(H") x My 100 + wy o
W m * 700
ou
Vi est le volume, en millilitres, d'acide suifu-

rique (4.7) utilisé pour le dosage de
{'échantiilon [indicateur {4.6)7;

Vo est le volume, en millilitres, d'acide sulfu-
rique (4.7) utilisé dans l'essai a blanc
[indicateur {4.6)7];

c(H*) est la concentration en H* de I'acide sul-
furigue (4.7), en moles par litre [si, par
exemple, 0,01 mol/l d'acide sulfurique est
utilisé, ¢(H™) = 0,02 mol/l];

M,  est la masse molaire de |'azote, en gram-
mes par mole (= 14);
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m est la masse, en grammes, de |'échantillon
de sol séché a l'air;

who est la teneur en eau, exprimée en pour-
centage en masse, lorsque I'échantillon de
sol est seché en étuve, selon I'ISO 11465.

Arrondir les résultats a deux chiffres significatifs.
9 Fidélite

Les données de fidélité, selon 1'lSO 5725, ont été
déterminées & partir d'une expérience conduite en
1992 dans 14 laboratoires sur 4 échantillons de sol.
Les résultats sont donnés au tableau 1.

Selon les données du tableau 1, on peut conclure que
la différence observée entre deux dosages ne doit pas
étre supérieure a 15 % de la teneur totale en azote
lorsque celle-ci est inférieure 8 2 mg/g et a 10 % de
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la teneur totale en azote lorsque celle-ci est supé-
rieure a 2 mg/g.
10 Rapport d'essai

Le rapport d'essai doit inclure les informations sui-
vantes:

a) une référence a la présente Norme internationale;

b) toutes les informations nécessaires & une iden-
tification compléte de I'échantillon;

c) les résultats du dosage;

d) les détails de toute opération non incluse dans la
présente Norme internationale, ou considérés
comme facultatifs, ainsi que toutes circonstances
risquant d'avoir affecté les résultats.

Tableau 1 — Teneur moyenne en azote s, 7, s et R calculés aprés élimination des aberrants

Teneur en azote, w, Conditions de répétabilité sur sols Conditions de reproductibilité
N° d'échantillon
mg/g ma/g msT/g
S r Sy R
1 0,98 0,06 017 0,27 0,76
2 3,11 0;12 0,33 0,568 1,62
3 6,70 0,19 0,54 1,07 3,00
4 10,88 0,26 0,74 0,89 2,50

s, est I'écart-type de répétabilité

r est la valeur de répétabilité

sg est I'écart-type de reproductibilité

R est la valeur de reproductibilité




ISO 11261:1995(F) © 1SO

Annexe A
(informative)
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