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S-111-8.2V3 — DETERMINATION DU CARBONE ORGANIQUE
PAR OXYDATION SULFOCHROMIQUE

1.

Objet

Dosage du carbone organigue par oxydation sulfociopee.

2. Domaine d’'application

La présente méthode décrit la détermination parctspeétrie de la teneur en carbone
organique, aprés oxydation dans un milieu sulfatligae. La présente méthode est applicable
a tous les types d'échantillons de sol (y compsdsskdiments), de matieres utilisées sur ou dans
les sols et de déchets séchés a l'air.

La présente méthode n'est pas applicable aux éib@sitcontenant des composés minéraux
réducteurs, tels que ‘Glu Fé*. Par convention, la teneur en chlorure dans lsepiiessai ne
doit pas étre supérieure a 2 mg.

3. Principe

Le carbone organique présent dans I'échantilloroxgié dans un mélange d'une solution de
bichromate de potassium (en exces) et d'acidergpifia une température contrblée de 135 °C.
Les ions bichromates, qui colorent la solution @mge, sont réduits en ions*Cqui colorent la
solution en vert. L'intensité de ce vert est mesupér spectrocolorimétrie. Partant de
I'nypothése que l'oxydation d'un atome de carboeenthtiere organique produit quatre
électrons, il existe une relation entre 1€¥'Ciormé et la quantité de carbone organique. La
méthode est calibrée en utilisant le glucose coswnece de carbone oxydable.

NOTE : Une quantité de 2 mg de chlorure présente dartsaldillon pour essai correspond a
une teneur apparente de carbone d'environ 0.7 mg

4. Préparation de I'échantillon

Conformément a la procédure S-1-1, les échantillemist séchés a I'air ou dans une étuve
ventilée a une température inférieure a 40 °Csdlst alors émottés et tamisés au travers d’'un
tamis de 2 mm d’ouverture de mailles. Une partid’@shantillon est broyé pour passer, sans
refus, au travers d’'un tamis & 250 pum d’ouvert@rendilles. Une partie de I'échantillon & 2 mm
sera utilisé afin de déterminer la teneur en eawantila procédure S-1-3.
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5. Appareillages et matériels utilisés

Verrerie courante de laboratoire ;
* Balance analytique, permettent de peser avec @uisfpn de 0.1 mg ;

e Ballons a col rodé, d'une capacité de 250 ml ou rhQOsurmonté d'un réfrigérant ;
Tubes de verre adaptés au bloc chauffant

* Manteaux chauffant : permettant de porter a émrlite milieu d'oxydation ; Blocs
chauffants & alvéoles permettant de maintenir empérature uniforme de (188 °C

e Tamis a mailles de 250 um ;
* Filtres en fibre de verre ;
» Fiole jaugée a col rodé de 100 ml munie de bouchons

e Spectrocolorimétre, équipé d'une cuve de 10 mragit ra une longueur d'onde de 585
nm;

e Baindeau;
» Centrifugeuse.

6. Reéauctifs utilisés

Utiliser exclusivement des réactifs de qualité yinglie reconnue.

6.1 Eau : type eau Milli-Q, eau de qualité 2 conformanzel'ISO 3696 ;
6.2  Acide sulfurique, HSO, concentré (p = 1.84 g/Cin

6.3  Solution de bichromate de potassium, £LKO;) = 0.27 mol/l :
Dissoudre 80 g de bichromate de potassiupGriO;, dans environ 800 ml d'eau
dans une fiole jaugée de 1000 ml, et compléter dedeau (7.1) jusqu'au trait.

6.4 Glucose, anhydre,1,0s.

7. Echantillon pour essai

Utiliser la fraction de particules < 2 mm des édilams séchés a l'air et prétraités
conformément a la procédure S-I-1. Utiliser undipate I'échantillon pour déterminer la teneur
en eau, conformément a la procédure S-I-3. Podétermination du carbone, broyer un sous-
échantillon représentatif de I'échantillon pouragsfusqu'a ce qu'il passe dans un tamis a
mailles de 250 pm.
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8. Mode opératoire

8.1 Geénéralités L'efficacité de l'oxydation dépend de la massdaderise d'essai et de sa
teneur en carbone, méme s'il reste un exces dehbialte de potassium. L'expérience a
montré que, dans les conditions décrites dansélsepte méthode, la masse de carbone
dans la prise d'essai ne doit pas excéder 20 mmasse de la prise d'essai utilisée doit
étre conforme au tableau 1.

Tableau 1 — Masse de la prise d’essai en fonctda teneur estimée en carbone

Teneur estimée en carbone g/Kg 10 20 30 40 50 1000 |2
Masse de la prise d'essaien)g  2.000000| 0.650| 0.500| 0.400| 0.200| 0.100

» Transférer la prise d'essai dans un ballon de 256uni00 ml ou tube de 75 ml. A
l'aide d'une pipette, ajouter d'abord 5 ml de ltgm de bichromate, puis 7,5 ml
d’acide sulfurigue. Homogénéiser soigneusement ;

= Porter a ébullition en moins de 3 minutes. En camipte temps a partir de la
premiére goutte de condensat qui tombe du réfrgénggler le chauffage de
maniere a maintenir une ébullition franche et dopeedant 5 minutes exactement.
Retirer les échantillons et les refroidir rapidenéntempérature ambiante en
utilisant un bain d'eau. Transvaser quantitativénbercontenu de chaque ballon
dans un jaugé de 100 ml en filtrant sur filtre dmef de verre et ajouter lentement
60 ml d'eau dans chaque jaugé en refroidissanugean rapidement dans le bain
d'eau jusqu' & un température det2D°C ;

= QU : placer les tubes dans le bloc chauffant, @effé a une température de 135°C
+ 2°C pendant 30 minutes, puis les retirer et l&®idir a température ambiante en
utilisant un bain d’eau. Ajouter lentement 50 ngali dans chaque tube et refroidir

rapidement dans le bain d’eau. Transférer quaingtaent le contenu du tube dans
la fiole jaugée de 100 ml.

e Ajuster au trait avec de I'eau (6.1) et bien méang
» Laisser reposer la suspension pendant 1 heure.

» Transvaser une partie du surnageant dans desausedrifuger et centrifuger pendant

10 minutes a 2000 g. S'il reste des particulesdsslidans la solution aprés
centrifugation, filtrer le surnageant.

Si la solution d'attaque est « vert franc », recemear avec une prise d'essai plus faible.
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* Préparer une gamme de solutions étalons confornmtémetableau 2 en dissolvant la
masse indiquée de glucose dans la solution dednwte, dans une série de fioles
jaugées de 100 ml, et mélanger jusqu'a dissolctompléte ;

 Prélever 5 ml des solutions 1 a 5, les introduiensd un tube en verre (ou
éventuellement un ballon) de 250 ml ou 100 ml, t&go&,5 ml d'acide sulfurique et
poursuivre les étapes de digestion. Il convient dmesolution résultante soit

complétement claire et ne nécessite pas de fitraidans le cas contraire la digestion
n'a pas été correcte et doit étre refaite.

Tableau 2 — Solutions étalons de glucose dansalago de bichromate

Numéro | Masse de glucosé Teneur en carbone dans 5 ml de solution

g mg

1 0.00

2 0.25 5

3 0.50 10

4 0.75 15

5 1.00 20

8.4 Mesure:

* A l'aide d'un spectrocolorimétre, mesurer l'absockades solutions a 585 nm,
dans l'ordre suivant: solutions étalons, blancéehantillons. S'assurer de
I'absence de contamination croisée entre les différéchantillons mesurés ;

» Tracer la courbe d'étalonnage et déterminer la enaes carbone organique
présente dans le blanc et dans les échantillons.

9 Calcul

Le calcul de la teneur en carbone organique sbase d’'un échantillon sec se fait a I'aide de
I'équation suivante :

W= @« (100+w)

* M 10C

ouU W, est la teneur en carbone organique, sur la baseéthantillorsec, en g/kg

a est la masse de carbone organique dans la fe&si en mg

M est la masse de I'échantillon pour essai, en g

w est la teneur en eau de I'échantillon pour essai a I'air), en % (fraction massique)
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La teneur en matiére organique de I'échantillont geucalculer a partir de la teneur en carbone
organique a l'aide de la formule :

Wom = f *WOC

ou W, est la teneur en matiére organique, sur la base éhantillonséché en étuve, en
g/kg
W, est la teneur en carbone organique, sur la baseéthantillonséché en étuve, en
g/kg
f est un facteur de conversion dont I'importanceeih® du type de matiére organique
présente et peut varier de 1,7 a 2,5 pour lesagpisoles

10 Avertissement

L'ajout d'eau dans une solution d'acide sulfuripgeet étre dangereux, comme I'est I'utilisation
de solutions de bichromate. Des protections adégupar exemple gants de protection, masque
ou lunettes de sécurité et blouse de laboratoireisdispensables.

11 Rapport d'essai

Le rapport doit contenir au minimum :
* Une référence a la présente méthode de la Régilbonwe ;
» L'identification compléte de I'échantillon ;
» Le facteur de conversion f utilisé ;

e Les détails opératoires non prévus dans la noringj que tout facteur ayant pu
affecter les résultats.

12 Référence

ISO 14235:1998 — Quialité du sol — Dosage du carbogenique par oxydation sulfochromique

ISO 3696 :1995 — Eau pour laboratoire & usage angaéy— Spécification et méthodes d’essai
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