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Avant-propos

LISO (Organisation internationale de normalisation) est une fédération mondiale d’organismes
nationaux de normalisation (comités membres de I'ISO). L'élaboration des Normes internationales est
en général confiée aux comités techniques de I'I[SO. 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 gouvernementales, en liaison avec I'[SO participent également aux travaux.
L'ISO collabore étroitement avec la Commission électrotechnique internationale (CEI) en ce qui concerne
la normalisation électrotechnique.

Les procédures utilisées pour élaborer le présent document et celles destinées a sa mise a jour sont
décrites dans les Directives ISO/CEI], Partie 1. Il convient, en particulier, de prendre note des différents
critéres d’approbation requis pour les différents types de documents ISO. Le présent document a été
rédigé conformément aux regles de rédaction données dans les Directives ISO/CEI, Partie 2 (voir www.
iso.org/directives).

L'attention est appelée sur le fait que certains des éléments du présent document peuvent faire I'objet de
droits de propriété intellectuelle ou de droits analogues. L'ISO ne saurait étre tenue pour responsable
de ne pas avoir identifié de tels droits de propriété et averti de leur existence. Les détails concernant les
références aux droits de propriété intellectuelle ou autres droits analogues identifiés lors de 'élaboration
du document sont indiqués dans I'Introduction et/ou sur la liste ISO des déclarations de brevets regues
(voir www.iso.org/patents).

Les éventuelles appellations commerciales utilisées dans le présent document sont données pour
information a l'intention des utilisatéurs et ne constitilent pas uneapprobation,ou une recommandation.

Pour une explication de la signification des termes et expressions spécifiques de I'ISO liés a I'évaluation
de la conformité, aussi bien que pour des informations au sujet de 'adhésion de I'ISO aux principes
de 'OMC concernant les obstacles techniques au commerce (OTC) voir le lien suivant: Avant-propos -
Informations supplémentaires.

Le comité responsable du présent document est'ISO/TC 190,"Qualité du sol, sous-comité SC 3, Méthodes
chimiques et caractéristiques des sols.

L'ISO 14388 comprend les parties suivantes, présentées sous le titre général Qualité du sol — Méthode de
comptage acide-base pour les sols sulfatés acides:

— Partie 1: Introduction, terminologie, préparation du sol et comptage acide-base
— Partie 2: Méthode de sulfato-réduction au chrome
— Partie 3: Méthode par oxydation au peroxyde en suspension combinée a l'acidité et aux sulfures (SPOCAS)

La présente version corrigée de I'lSO 14388-2:2014 a pour objet la correction de I'’élément introductif du
titre dans lequel I'expression «Qualité de I'eau» a été remplacée par «Qualité du sol».
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Introduction

L'objectif de la présente partie de I'lISO 14388 est de déterminer l'acidité nette (ou l'alcalinité) de sols
sulfatésacides parlamiseadisposition d'une approcherationnalisée pourladétermination des différents
composés de l'acidité et/ou l'alcalinité du sol, en fonction du pH. La séquence au chrome combine le
mesurage du soufre réductible dans le chrome (Src) aux différentes mesures d’acidité existante et de la
capacité de neutralisation d’acide (CNA) a I'aide d'un diagramme décisionnel basé sur la valeur du pHkc)
(Figure 1) qui sert de base pour la détermination d’'un comptage acide-base pour les sols sulfatés acides

Les résultats requis pour la détermination de I'acidité nette varient en fonction de l'acidité réelle du sol,
comme représenté par le pHgc) dans le Tableau A.1 de la partie 1 de 'ISO 14388 montre les analyses
requises pour la séquence au chrome. Ce tableau utilise les résultats rapportés en unités d’acidité. Sinon,
il est possible d'utiliser peut résultats en unités de soufre.

Prendre un échantillon
de sol

Y

Traitement préalable
des échantillons secs

Séquence au ehirome Séquence SPOCAS

| |
!

Méthode de comptage
acide-base

Y

Calcul de l'acidité nette
et dosage des
amendements

Légende

a  Titrage de l'acidité

b  Détermination du soufre

¢ Détermination des neutralisants d’acide
d Parameétres calculés

Figure 1 — Organigramme de la séquence au chrome
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Qualité du sol — Méthode de comptage acide-base pour les
sols sulfatés acides —

Partie 2:
Méthode de sulfato réduction au chrome

AVERTISSEMENT — Il convient que les personnes qui utilisent la présente partie de 'ISO 14388
soient familiéres avec les pratiques de laboratoire courantes. Cette partie de 'ISO 14388 n’a pas
pour but de traiter tous les problémes de sécurité qui sont éventuellement liés a son application.
Il reléve de la responsabilité de l'utilisateur d’établir les pratiques de sécurité et d’hygiene
appropriées et d’assurer la conformité aux réglementations nationales.

1 Domaine d’application

La présente partie de I'ISO 14388 spécifie une séquence de méthodes utilisées pour déterminer l'acidité
nette des sols sulfatés acides. La présente partie de I'ISO 14388 spécifie une méthode pour mesurer le
soufre réductible dans le chrome (Src) par titrage iodométrique du sulfure d’hydrogene distillé produit
suite a une digestion au chlorure de chrome acide. Le H3S est piégé sous forme de sulfure de zinc. La
présente méthode détériming, les'sulfures inorganiques (parexemple'la)pyrite, la marcasite, la greigite,
la mackinawite) etle soufre élémentaire dans un sol sulfaté acide sans interférences du soufre organique
ou des formes oxydées du soufre, cdmmegle-sulfate.

Sur une portion de sol d’essai séparée, le pH dans une suspension de sol a 1 mol/l KCI (pHkcj) est
déterminé. Quand le pHkc est < 6,5, 'acidité réelle-titrable (ART) est alors déterminée. Le soufre (Skc),
le calcium (Cakc) et'le magnésium' (Mggcp) extractibles‘dans'le chlorure dé potassium peuvent ensuite
étre déterminés. Lorsque de la jarosite est identifiée dansle sol (ou si le pHkc] est < 4,5), le soufre
soluble dans l'acide net (Ssan) est déterminé par la différence entre le soufre extractible dans l'acide
chlorhydrique (SHc)) et le soufre extractible avec le chlorure de potassium. Sur les échantillons ou pHkc)
est < 6,5, la capacité de neutralisation d’acide est déterminée en mesurant soit le carbone inorganique
(Cin) en chambre de combustion, ou CNART (CNA mesurée par titrage en retour de l'acide restant apres
digestion acide).

2 Références normatives

Les documents ci-apres, dans leur intégralité ou non, sont des références normatives indispensables
a l'application du présent document. Pour les références datées, seule I'édition citée s’applique. Pour
les références non datées, la derniere édition du document de référence s’applique (y compris ses
amendements).

ISO 385-1, Verrerie de laboratoire — Burettes — Partie 1: Exigences générales.

[SO 648, Verrerie de laboratoire — Pipettes a un volume.

ISO 835-1, Verrerie de laboratoire — Pipettes graduées — Partie 1: Exigences générales.

ISO 835-2, Verrerie de laboratoire — Pipettes graduées — Partie 2: pipettes sans temps d’attente.

ISO 835-3, Verrerie de laboratoire — Pipettes graduées — Partie 3: pipettes avec temps d’attente de 15 s.
ISO 1042, Verrerie de laboratoire — Fioles jaugées a un trait.

[SO 1770, Thermomeétres sur tige d’usage général.

ISO 3696, Eau pour laboratoire a usage analytique — Spécification et méthodes d’essai.

© IS0 2014 - Tous droits réservés 1
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[SO08655-1, Appareilsvolumétriques a piston — Partie 1: définitions, exigences générales et recommandations
pour lutilisateur.

ISO 8655-2, Appareils volumétriques a piston — Partie 2: pipettes a piston.
ISO 8655-3, Appareils volumétriques a piston — Partie 3: burettes a piston.

ISO 10694, Qualité du sol — Détermination de l'acidité échangeable dans un extrait au chlorure de baryum
(analyse élémentaire).

ISO 14388, Qualité du sol — Sols sulfatés acides — Partie 1: introduction, terminologie, préparation du sol
et comptage acide-base.

3 Termes et définitions

Pourles besoins du présent document, les termes, définitions, symboles, unités et termes abrégés donnés
dans la partie 1 de I'lSO 14388 s’appliquent.

4 Principe

4.1 Acidité sulfurique potentielle

L'acidité sulfurique potentielle est déterminée comme étant le soufre réductible dans le chrome (Sgc).
Dans cette méthode, le soufre provenant dussol sulfatéacide estidistillé’entant que H2S en solution de
chlorure chromeux acide produite par [a réaction du métal chrome enpoudre’et de I'acide chlorhydrique.
Le gaz émis H;S est précipité en tant que ZnSdans une solutiomde piégeage d’acétate de zinc/ammoniac,
et le soufre piégé est alors quantifié par titrage iodométrique.

4.2 Acidité réelle et acidité retenue

Pour déterminer l'acidité réelle, une suspension 1:40 de sol dans une solution de KCl a 1 mol/I est
agitée pendant 4 h puis laissée au repos pendant toute la nuit. La suspension est alors briévement agitée
avant la détermination du pH (pHkc)). Si le pHkc) est inférieur a 6,5, 'acidité réelle titrable (ART) est
déterminée par titrage de la suspension de sol a pH 6,5. Aprés dilution appropriée de la suspension
de sol, le soufre (Skci), le calcium (Cakc]) et le magnésium (Mgkc)) extractibles avec le chlorure de
potassium sont mesurés par une ou des techniques d’analyse appropriées. Si le pHgc] est < 4,5 (ou si la
présence de jarosite a été constatée dans I'’échantillon regu), I'acidité retenue est déterminée en tant
que soufre soluble dans l'acide net (Ssan). Le soufre soluble dans I'acide net est la différence entre le
soufre extractible avec I'acide chlorhydrique a 4 mol/I (Suc)) et le soufre extractible avec le chlorure de
potassium (Skc1). Dans les sols fortement organiques, Ssan peut surestimer l'acidité retenue en raison de
contribution du soufre organique au résultat.

4.3 Capacité de neutralisation d’acide

Dans les sols ou pHkc) > 6,5 et donc quand la capacité de neutralisation d’acide (CNA) est potentiellement
présente, la CNA peut étre estimée a l'aide de différentes méthodes comme l'analyse du carbone
inorganique (par exemple Ciy en chambre de combustion selon I'ISO 10694), et la CNA par titrage en
retour (CNART). De cette maniere, un comptage acide-base complet du sol peut étre réalisé.

5 Réactifs pour I'analyse du soufre réductible dans le chrome

Tous les réactifs doivent étre de classe analytique. De I'eau déionisée ou distillée dans du verre de
classe 2, telle que définie dans I'ISO 3696, doit étre utilisée pendant toute 'analyse.

Il convient de vérifier la pureté de tous les réactifs en effectuant un essai a blanc recherchant la présence
de soufre, de calcium et de magnésium. Il convient également de soumettre a essai les réactifs pour
détecter la présence de ces éléments a chaque changement de source (par exemple marque ou lot).

2 © IS0 2014 - Tous droits réservés
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Des ampoules de solutions standardisées disponibles dans le commerce peuvent également étre utilisées
quand elles sont disponibles.

5.1 Poudre de chrome

NOTE Différentes sources ou différents lots de poudre de chrome peuvent donner différentes valeurs a blanc.

ATTENTION — LA POUSSIERE DE CHROME PEUT ETRE TOXIQUE SIINHALEEET PEUT PRESENTER
UN RISQUE DE COMBUSTION. EVITER L'UTILISATION DE POUDRE DE CHROME TRES FINE.

5.2 Ethanol (C2H50H), solution a 95 %.
5.3 Acide chlorhydrique (HCI), p 1,16 g/ml.

5.4 Solution d’acide chlorhydrique, 6 mol/l.

Diluer I'acide chlorhydrique concentré (5.3) dans de 'eau.

5.5 Solutioniodée, 0,012 5 mol/I.

Dissoudre (22,5 * 0,1) g d'iodure de potassium dans de l'eau et ajouter (3,2 = 0,01) g d’'iode. Une fois
l'iode dissous, diluer dans I'eau jusqu’a obtenir 1 . Titrer la solution iodée a l'aide de la solution étalon
de thiosulfate de sodium a 0,025 mol/1 (5.8) en utilisant la solution d’amidon (5.9) comme indicateur.
Calculer la concentrationmoelaire-(G) delassolutioniiodée, enmeles panlitre, selon la Formule (1):

_F><D
2xE

e8]

1

ou
D estle volume de titrage dejla solution:étalon de thiosulfate de sodium, en millilitres (ml);
E  estle volume de solution iodée titrée, en millilitres (ml);
F estla concentration molaire de la solution de thiosulfate de sodium utilisée, en moles par litre

(mol/1).

Il convient de vérifier le titre de la solution iodée chaque jour, ou immédiatement avant usage.
5.6 Azote gazeux, d'un degré de pureté tres élevé.

5.7 Solution d’hydroxyde de sodium (NaOH), 6 mol/l.

ATTENTION — L'hydroxyde de sodium solide est caustique et hygroscopique, il convient de le
stocker loin de I'eau.

Dissoudre (240 + 1) g d’hydroxyde de sodium solide dans de I'eau, transférer entierement dans une fiole
volumétrique d’1 1. Refroidir jusqu’a la température ambiante et remplir d’eau jusqu’au trait de jauge.

5.8 Solution de thiosulfate de sodium, 0,025 0 mol/I (solution étalon).

Peser exactement (6,205 + 0,001) gde NaS203 - 5 Hp0 et dissoudre dans de I'eau. Transférer entierement
dans une fiole volumétrique d’1 1. Ajouter (1,5 #+ 0,01) ml de solution d’hydroxyde de sodium a 6 mol/1
(5.7) et remplir d’eau jusqu’au trait de jauge. Titrer a I'aide de solutions d’iodate de potassium ou de
dichromate de potassium.

NOTE Des ampoules de solution étalon de thiosulfate de sodium disponibles dans le commerce peuvent
également étre utilisées.

© IS0 2014 - Tous droits réservés 3
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5.9 Solution d’amidon indicateur

Dissoudre (2,0 = 0,1) g de fécule d’arrow-root et (0,20 + 0,01) g d’acide salicylique dans 100 ml d’eau
chaude. Attendre le refroidissement jusqu’a température ambiante avant utilisation.

5.10 Solution d’acétate de zinc/ammoniac a 2,8 % (solution de piégeage).

Dissoudre (30 = 0,5) g de dihydrate d’acétate de zinc dans 750 ml d’eau. Ajouter 100 ml de solution
d’ammoniac a 28 %. Transférer dans une fiole volumétrique d’1 1 et remplir d’eau jusqu’au trait de jauge.

6 Appareillage

Utiliser de la verrerie volumétrique de qualité A tout au long de la méthode. Les fioles volumétriques
doivent étre conformes a I'ISO 1042 et les pipettes doivent étre conformes aux ISO 648 et ISO 835-1,
ISO 835-2 et ISO 835-3. Lutilisation de verrerie volumétrique doit étre conforme aux ISO 8655-1,
[SO 8655-2, et ISO 8655-3.

6.1 Instrument de titrage automatique ou pH-métre, avec ajustement de l'inclinaison et controle
des températures, capable de mesurer a une précision de 0,01 unité de pH.

6.2 Bécher ou autre conteneur, d’'une capacité minimale de 450 ml, fabriqué en polyéthyléne, en
verre ou tout matériau inerte similaire.

6.3 Burette, qualité A, pouvant contenir 10'ml; graduée.par intervalles de'0;02'ml, conforme a la classe
A selon I'ISO 385-1. Une burette numérique précise similaire, ouune burette correctement étalonnée par
un instrument de titrage automatique peut-étre utilisée:

6.4 Centrifugeuse, capable de centrifuger 80 mlet 400-ml'de suspension.
6.5 Distributeur 1 (manuel ouautomatique), capable de distribuer précisément50 mlet (80+ 0,5) ml.

6.6 Ballon de digestion a double col rodé, d'une capacité de 250 ml, fabriqué en verre borosilicaté,
avec joints en verre dépoli ou a assemblage rapide permettant de former un joint étanche au gaz. Utiliser
une fiole a fond arrondi si un chauffe-ballon est utilisé, ou a fond plat pour des plaques chauffantes.

6.7 Balance 1, capable de peser a une précision de + 0,01 g.

6.8 Balance 2, capable de peser a une précision de + 0,001 g.

6.9 Balance 3, capable de peser a une précision de + 0,0001 g.

6.10 Fiole Erlenmeyer, d'une capacité de 100 ml, fabriquée en verre borosilicaté.
6.11 Papier filtre, épais, a vitesse moyenne, a forte rétention.

6.12 Entonnoir, fabriqué en verre ou en plastique pour recevoir le papier filtre.

6.13 Bécher en verre borosilicaté (bécher de digestion), de forme haute et d'une capacité de 250 ml
(recommandé).

6.14 Chauffe-ballon ou plaque chauffante électrique, 3 commande réglable de température, capable
de maintenir la solution de digestion a douce ébullition.

4 © IS0 2014 - Tous droits réservés
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6.15 Electrodes pour pH, électrode en verre et une électrode de référence, ou une combinaison
d’électrodes pour pH aux performances équivalentes.

NOTE Dans les suspensions de sol, le danger de détérioration des performances due a la rupture ou a la
contamination des électrodes est accru.

6.16 Pipette Pasteur, en verre

6.17 Pipettes, des pipettes de 25 ml ou un appareillage volumétrique commandé par piston (POVA)
peuvent étre utilisés.

6.18 Ampoule a brome, d'une capacité de 100 ml, fabriqué en verre borosilicaté, avec joints en verre
dépoli ou a assemblage rapide permettant de former un joint étanche au gaz.

6.19 Réfrigérant a reflux, a passage direct, avec joints coniques en verre dépoli.

6.20 Flacon pour échantillon, d’'une capacité de 100 ml a 250 ml permettant un mélange efficace et
de réduire le volume mort, fabriqué en polyéthylene ou en tout autre matériau inerte, avec capsule ou
bouchon fermement vissable afin d’éviter toute fuite.

Il convient que le flacon pour échantillon et le bouchon soient réalisés dans des matériaux qui ne
contiennent pas de soufre.

6.21 Machine a agiter 6u'a,mélanger) capable! de Imaintenir lles particules de sol en suspension
constante.

NOTE Par exemple, un mélangeur vertical.

6.22 Bain de vapeur;ou plaque chauffante électrique; a’commande réglable de température, capable
de maintenir la solution de digestionentre 80 2Cet 9%:8C

6.23 Agitateur, a hélice supérieure, ou de type magnétique avec barre d’agitation revétue de
polytétrafluoroéthyléne (PTFE) ou une tige d’agitateur capable d’agiter 400 ml de suspension.

6.24 Thermometre, capable de mesurer a au moins 1 °C pres, et conforme au type C de I'ISO 1770, relié
a un titrimétre automatique ou a un ph-métre.

6.25 Récipient de titrage, d’'une capacité minimale de 100 ml, fabriqué en polyéthyléne ou autre
matériau inerte.

6.26 Pissette, contenant de 'eau.

7 Mode opératoire pour la détermination du soufre réductible dans le chrome

Peser précisément une prise d'essai de (0,50 * 0,05) g (6.8) de I'échantillon préparé pour essai
conformément a la partie 1 de I'ISO 14388 dans un ballon de digestion taré (6.6) (voir Figure 2) et
consigner la masse (m1). Soumettre au moins un blanc au méme mode opératoire d’extraction que la
prise d’essai dans chaque cycle d’analyse.

Le poids optimum de matériau du sol a digérer dépend de la teneur en soufre inorganique réduit. Si
I'analyse porte sur des matériaux de sol dont la teneur élevée en sulfure est connue, utiliser une prise
d’essai plus petite. Lorsque les teneurs en soufre inorganique réduit peuvent étre évaluées, les lignes
directrices suivantes sont utiles pour déterminer la prise d’essai optimale a utiliser.

1) Pour un échantillon pour essai dont la teneur en Sgc est < 0,5 %, une prise d’essai de 3 g est
recommandée.
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	�� %”…iuFPÁ¶ö5EèÿoŸ/vŽ€!Yêo�Eªé’k˜¤‰oO|��J9¿ËÔ⁄G
L‚×
jÂ�2jæŁ˜ÿitË›8¬‰MWP

