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Avant-propos

L'ISO (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'ISO participent également aux travaux.
L'ISO collabore étroitement avec la Commission électrotechnique internationale (IEC) 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/IEC, 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/IEC, Partie 2 (voir
www.iso.org/directives).

L'attention est attirée sur le fait que certains des éléments du présent document peuvent faire '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
I'élaboration du document sont indiqués dans I'Introduction et/ou dans la liste des déclarations de
brevets recues par I'lSO (voir www.iso.org/brevets).

Les appellations commerciales éventuellement mentionnées dans le présent document sont données
pour information, par souci de comimodité,/a I'intention des utilisateurs et ne'sauraient constituer un
engagement.

Pour une explication de la nature volontaire des normes, la signification des termes et expressions
spécifiques de I'ISO liés a I'’évaluation de la conformité, ou pour toute information au sujet de I'adhésion
de I'ISO aux principes de, I'Organisation mondiale du,commerce (OMC) concernant les obstacles
techniques au commerce (OTC), voir www.iso.org/avant-propos,

Le présent document a été préparé par le comité technique ISO/TC 134, Engrais, amendements et
substances bénéfiques.

Il convient que l'utilisateur adresse tout retour d’information ou toute question concernant le présent
document a I'organisme national de normalisation de son pays. Une liste exhaustive desdits organismes
se trouve a I'adresse www.iso.org/fr/members.html.
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Engrais et amendements — Détermination de l'azote total
par combustion

1 Domaine d’application

Le présent document spécifie une méthode pour la détermination de la teneur en azote total dans tous
les engrais contenant de I'azote par une méthode par combustion

NOTE1 La présence de sources d'azote non nutritives (par exemple, des agents chélatants) entraine un
biais positif dans les échantillons analysés pour la teneur en azote nutritif. La teneur en azote non nutritif est
soustraite de la valeur d'azote total pour déterminer la teneur en azote nutritif.

NOTE 2 Les engrais couramment commercialisés au niveau international ont été évalués pour l'azote total
par analyse de combustion dans l'essai interlaboratoires présenté dans le présent document. Bien que les engrais
analysés dans cet essai interlaboratoires international étaient des engrais minéraux, des études antérieures ont
montré que l'azote total par combustion peut étre utilisé avec de nombreux engrais non minéraux contenant de
l'azote.

2 Références normatives

Les documents suivants'sont cités dans le'textelde sorte qu'ils constituent, pour tout ou partie de leur
contenu, des exigences du présent document. Pour les références datées, seule '’édition citée s’applique.
Pour les références non datées, la‘derniere@dition-du'document de référence s'applique (y compris les
éventuels amendements).

ISO 14820-2:2016, Engrais, et amendements minéraux hasiques.— FEchantillonnage et préparation de
l'échantillon — Partie 2: Préparation des échantillons

3 Termes et définitions
Aucun terme n’est défini dans le présent document.

L'ISO et I'lIEC tiennent a jour des bases de données terminologiques destinées a étre utilisées en
normalisation, consultables aux adresses suivantes:

— ISO Online browsing platform: disponible a I'adresse https://www.iso.org/obp

— IEC Electropedia: disponible a I'adresse https://www.electropedia.org/

4 Principe

L'échantillon est brilé a une température élevée de 900 °C ou plus en présence d’'oxygene. Apres la
réduction des oxydes d’azote formés en azote élémentaire et I'élimination des produits interférents, la
teneur en azote est mesurée avec un détecteur de conductivité thermique.

5 Appareillage

5.1 Analyseur d’azote automatique, basé sur des méthodes de combustion.

© ISO 2021 - Tous droits réservés 1
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5.2 Balance analytique.

La précision de la balance est fonction de I'analyseur utilisé et des prises d’essai pesées requises. Il
convient que sa résolution soit d’au moins 0,1 % de la prise d’essai pesée.

5.3 Dispositifs auxiliaires pour la préparation de I'échantillon, par exemple:
— pinces a pointe émoussée;

— micro-spatule a bout aplati;

— Dpipette.

La pipette est recommandée pour effectuer la pesée et il n’est donc pas nécessaire de la calibrer. Il est
toutefois important d’'obtenir une taille de gouttelette adaptée (petites gouttelettes). L'utilisation de
pipettes a volume fixe, ou dont le volume est réglable dans la plage allant de 10 pl a 1 000 ul ou de
pipettes Pasteur mono-canal avec une pointe fine est aussi admise.

5.4 Verrerie courante résistante aux produits chimiques.

6 Réactifs

6.1 Agent de combustion auxiliaire et autres équipements, appropriés pour une utilisation avec
I'analyseur d’azote sélectionné:

Les matériels suivants sont uniquement donnés a titre;d’exemple. D’autres matériels ou des matériels
similaires peuvent étre utilisés, selon les'beSoins; én'fonction du’'systeme qui est disponible:

— capsule d’étain ou récipients a échantillons similaires;
— agent de combustion auxiliaire, saccharide non azoté, tel que le saccharose ou la cellulose;

— agent absorbant les liquides, non azoté, tel que 'oxyde de magnésium ou la terre de diatomée.

6.2 Substances de référence pour la détermination de l'azote, de préférence avec une teneur
en azote certifiée.

EXEMPLE Les substances de référence appropriées comprennent l'acide éthyléne-diamino-tétraacétique
(EDTA), I'amide d’acide nicotinique, le nitrate d'ammonium, I'acide aspartique et I'acide nicotinique.

De l'urée a faible teneur en biuret de pureté adéquate (par exemple cristalline ultrapure ou analytique)
ou d’autres substances de référence recommandées par le fabricant de '’équipement et disponibles
peuvent également étre utilisées. Il convient de privilégier les substances de référence certifiées.

NOTE Les substances de référence liquides (par exemple solutions d'urée) ne conviennent pas pour la
calibration.

6.3 Oxygéne, min. 99,999 % d’0,.

6.4 Autres gaz ultrapurs, s’ils sont nécessaires pour faire fonctionner I'analyseur d’azote, tels que
I’hélium, min. 99,999 %.

6.5 Autres réactifs ou agents auxiliaires, en fonction des besoins pour I'équipement.

2 © ISO 2021 - Tous droits réservés



IS0 20620:2021(F)

7 Mode opératoire

7.1 Généralités

Les engrais et les amendements doivent correspondre aux définitions de I'ISO 8157. Les échantillons
doivent étre correctement préparés pour tenir compte des petites prises d’essai et de la non-uniformité
potentielle de certains produits fertilisants, conformément a I'ISO 14820-2:2016. Il convient de bien
mélanger les liquides et d’homogénéiser et de bien mélanger les solides. Un échantillon qui n’est pas
suffisamment homogéene peut faire augmenter la variabilité des résultats obtenus avec cette méthode.
Il est recommandé de réaliser une analyse sur des réplicats de chaque échantillon afin d’évaluer
I'homogénéité des échantillons de laboratoire. Un traitement supplémentaire des échantillons de
laboratoire non homogeénes peut étre nécessaire si les résultats de I'instrument présentent une grande
variabilité. Des valeurs de réplicats de 0,20 %N ont été obtenues pour le méme matériau d’échantillon
lors d’analyses successives lorsque I'échantillon a été suffisamment préparé.

Différents types d’appareils sont disponibles surle marché. Il convient que les criteres de fonctionnement
et de performance soient basés sur les manuels d’utilisation respectifs.

7.2 Courbe de référence

Effectuer la calibration requise pour le type spécifique d’analyseur et conformément aux manuels
d’utilisation respectifs (par exemple apres le remplacement du tube de combustion, du réactif ou autre)
en réalisant des mesures comme décrit en 7.4. Peser une quantité appropriée de substances de référence
a plusieurs reprises en fonction des types d’appareils respectifs, afin d’obtenir une courbe de référence.

7.3 Inspection et calibration

Utiliser une substance de référence appropriée ou une substance de référence secondaire interne pour
vérifier le bon fonctionnement de I'appareil'etlacourbe de référence. Il convient d’utiliser de préférence
une substance de référence certifiée:

La fréquence de controle dépend de I'analyseur utilisé. L'utilisation de cartes de contrdle qualité est
également conseillée pour surveiller les tendances de performance de 'instrument.

7.4 Mesure

Peser une prise d’échantillon dans un support adapté au type d’analyseur d’azote utilisé. Il convient que
la quantité soit telle que la quantité absolue d’azote se situe au milieu de la courbe de référence.

Utiliser environ le triple de la quantité en agent de combustion.

Saisir les données requises (prise d’essai pesée, identification de I'échantillon) dans l'analyseur (ou un
ordinateur) en fonction du type d’appareil. Introduire I'’échantillon pesé dans I'analyseur et démarrer la
combustion. Réaliser au moins trois déterminations individuelles.

8 Résultats

8.1 Calcul

Utiliser des échantillons a blanc pour corriger le bruit de fond avant d’analyser les substances de
référence de calibration et de calculer la courbe de calibration. Utiliser le programme spécifique de
I'appareil pour calculer la courbe de référence ou la correction de la dérive pour les échantillons.
Calculer le pourcentage d’azote dans chaque échantillon a I'aide du logiciel spécifique de I'appareil.

© ISO 2021 - Tous droits réservés 3
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8.2 Expression des résultats

Consigner la valeur moyenne de tous les réplicats de I'échantillon, a condition que chaque réplicat soit
en bon accord. Exprimer les résultats en pourcentage d’azote.

9 Fidélité

Les tests de Grubbs and Cochran ont été utilisés pour identifier les valeurs aberrantes. Le taux de
recouvrement (ou de récupération) pour chaque échantillon a été calculé pour les échantillons avec des
valeurs %N notées. La répétabilité (r), la reproductibilité (R), I'écart-type de répétabilité (s,) et I'écart-
type de reproductibilité (s;) sont donnés au Tableau 1. Le Tableau 2 précise la composition et I'état
physique de chaque engrais utilisé dans l'essai interlaboratoires.

Des données complémentaires pour '’évaluation de I'azote total par combustion dans les engrais sont
disponibles dans la Méthode Officielle AOAC 993.13[3l. Des données pour la détermination de l'azote
total par combustion dans 'urée sont disponibles dans I'ISO 22241-2:2019, Annexe B.

Tableau 1 — Données statistiques issues de I'analyse des échantillons de I'essai

interlaboratoires
Nb Moyenne Ecart- Ecart
’ - 0, ’ -
I,l? de ) d’en Nb de % d’'N par | ..o Taux de Répétabi- |type de Repr_o - |type de
I’échantil- |sembles| , .. composi- . __|recouvre-|,. ; . .. |ductibi- |repro-
réplicats | . données lité (1) répétabi- ;. . o

lon de don- tion (%N) ment lité (s ) lité (R) ductibi-

nées \ 'S lité (sp)
Urée 11 22 46,6 46,40 99,6 0,338 0,120 0,617 0,220
UAN 15 30 31,9 32,82 101,3 0331 0,118 1,245 0,445
Sulfate 10 20 21 21,14 100,7 0,168 0,060 0,242 0,087
d’ammonium
Solution de '
thiosulfate |12 24 12 11,82 98,5 04141 0,051 0,523 0,187
d’ammonium
Magruder 13 26 6,54 6,99 106,9 0,374 0,133 0,535 0,191
170711
Magruder 13 26 19,60 19,82 101,1 0,209 0,075 0,450 0,161
170411
Multicut 15 30 22,90 22,86 99,8 0,225 0,081 1,260 0,450
NPK-23
Moyenne 0,255 0,091 0,696 0,249

Tableau 2 — Composition et état physique des engrais de l'essai interlaboratoires

ID de I'échantillon Etat physique Composition
Urée Solide Urée
UAN 32 Liquide Urée, ammonium, nitrate
Sulfate d'ammonium Solide Ammonium, sulfate
Solution de thiosulfate Liquide Ammonium, thiosulfate
d’ammonium
Magruder 1707112 Solide Ammonium, nitrate, phosphore, potassium
Magruder 1704112 Solide Ammonium, nitrate, urée, phosphore, potassium, soufre
Multicut NPK-23 Solide Ammonium, nitrate, phosphore, potassium, soufre

a  Echantillons contenant de 'ammonium et du phosphate sous forme de phosphate de monoammonium et de phosphate
de diammonium.
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