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INTRODUCTION

Dés l'antiquité, I'hnomme employa de facon empirigdes substances

fertilisantes comme les déchets végétaux, les ti@escanimales, les cendres..., ainsi qu’en
témoignent des ouvrages : par exemple la BIBLE.pls, pour compenser la faiblesse
relative de ses apports au sol cultivable, 'honpragiqua la jachere ou repos temporaire du
sol. Ces méthodes permettent d’enrichir le solaeote, le phosphore, le potassium et des
autres éléments.

Jusqu’au XVf siécle, la principale théorie portant sur I'alirtegion reste
celle de 'ARISTOTE (Philosophe Grec du®¥iécle avant J.C) : les plantes recoivent du
sol une nourriture totalement élaborée appeléanimi’. En 1804, cette théorie évolue
grace aux travaux de Nicolas SAUSSURE. Il dis#t plante absorbe des sels minéraux
dissous dans le sol et qu'il est possible de aidtiun végétal sur un milieu artificiel
inorganique.

Vers 1838, un allemand “Jus tus Von Liebig” étadi les sols, montra
que les plantes y puisent I'azote, le phosphote potassium qui leur sont nécessaires sous
forme d’ions minéraux solubles. Il prépara ausss dagrais artificiels appelés souvent
engrais minéraux ou engrais chimiques. Ainsi, ahaisi comme sujet de mémoire de fin
d'études : DOSAGE DES ELEMENTS MAJEURS ET MINEURSE® ENGRAIS
CHIMIQUES N.P.K classé comme engrais artificiel.

Nous adoptons le plan suivant :

- la premiere partie traite les monographies désnénts qui se trouvent dans
I'engrais chimiques N.P.K.

- la deuxieme partie sera consacrée a la méthedmshge des éléments majeurs et
mineurs.

- la troisieme partie est une fiche pédagogiqudes engrais N.P.K

Faute de moyens financiers, nous nous lionte®@ cing (5) éléments. Ce sont : 'azote

(N), le phosphore (P) et le potassium (K) qui cimsit les élément majeurs, le magnésium
(Mg) et le fer (Fe) pour les éléments mineurs. ttagux se font dans deux laboratoires de
la ville d’Antananarivo :

- pour la miscibilité (laboratoire de chimie a Arspanpito)

- pour les dosages de N, P, K, Mg et Fe au labioeatde Recherche sur

'Environnement et qualit¢ de la vie (Centre Na#ibbnde Recherche sur

'Environnement ou C.N.R.E: 39 Rue Rasamimanaradnana Tel: 22 264 69

B.P :1739).
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Cette partie est consacrée a l'étude théorique éllaments majeurs : azote,
phosphore et potassium, ainsi que les élémentsungineanagnésium et fer qui se trouvent
dans I'engrais chimique N.P.K.

| - GENERALITES. [9]

En général, pour compenser la carence deseaténfertilisants des sols
cultivables, I'une des méthodes les plus efficaastd’utilisation des engrais : ce sont les
fumiers, les composts, les déchets des animauxegataux, les engrais chimiqued.e
rble primordial des engrais est d’apporter aulssléléments nécessaires pour que les
plantes puissent se développer aisément. lls augmteet améliorent les rendements
obtenus.

Ce mémoire intitulé : DOSAGE DES ELEMENTS MAJES ET MINEURS
DES ENGRAIS CHIMIQUES N.P.K nous permet de nousrefaune idée sur les
comportements de chaque élément qui constituerBéngdls peuvent étre constitués par un
seul corps ou sel apportant un seul élément gatiti(N ou P ou K) ou exceptionnellement
deux éléments fertilisants. Ce sont alors des engrmples caractérisés par leur teneur
minima en élément fertilisant. Au contraire, legg s composés contiennent au moins
deux éléments fertilisants principaux apportésdes corps différents. On les désigne au
moyen d’'une formule de 2 ou 3 nombres indiquantehda quantité d’élément fertilisant
contenu dans 100kg d’engrais et dans I'ordre Ndait I'en N, BOs et K;O. Ces chiffres
indiquent I'équilibre des divers fertilisants ddemngrais.

.1 ETUDE DES ELEMENTS MAJEURS

Grace au travail de Mendeleiev sur la classificap@riodique, il y a deux possibilités
d’étudier chaque élément : soit par groupe (vdeinant) ou période (horizontalement).

Nous avons également choisi le groupe comme baseaotte exposeé, car plusieurs



ouvrages les utilisent. On traite le groupeou groupe des métaualcalins et apres le
groupe W, contenant les éléments azote et phosphore.

l. 1.1L’élément potassiunk [1]

En 1807,DAVY [1, p.33] a trouvé le potassium par son expérience sur la

décomposition par la pile électrique des hydroxyalealins.
1. 1. 1Structure

Le potassium se trouve sur la premiere colonneuatri@gme période dans le
tableau périodique des éléments. Alors, il est :

- un élément du groupexl.

- de symbole K

- de numéro atomique 19

- de masse atomique 39,0983

1. 1. 2Structure électroniqgue

Sa structure a I'état fondamental est :
K: 1&° 2& 2p° 3¢ 3p° 45 3d ou [Ar] 45 3d
(REMPLISSAGE SELON LA REGLE DE KLECHKOWSKY)

1¢  2¢ 2 35 3p 4%

K:| 1 1l Tt o1 1 (O I A A ! Ou[Ar] | 1

(REPRESENTATION PAR CASE QUANTIQUE)

A I'état ionisé, il devient un ion positif monovaleou tout simplement cation 'K

K1 28 2P 35 3p 4%

T T T T T T T T T

1. 1. 3Propriétés Physique§l, p35]

Le potassium cristallise dans le systéme cubidiaees centrées avec a =5,20 A
En chimie analytique, il donne un doublet dansolege £=7669 et 7665 A) et une raie

dans le violetX=4044 A)
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Les températures d’ébullition et de fusion sonpeetivement 757°C et 62°C,
guelques propriétés physiques sont indiquées éaableau 1

Tableaul propriétés physiques du potassium

RAYON | RAYON | POTENTIEL | E°cx | ELECTRO- | DENSITE

ATOMIQUE | IONIQUE | D’IONISATION NEGATIVITE |  glen?
(A) A) A) y (échelle de
PAULING)

2,31 1,33 43 2,92 0,8 0,86

D’aprés ce tableau :

- le potassium est donc fortement électropositiibafdurs monovalent. C’est-
a-dire ; cet unique électron dans la sous couchestplus facile & extraire et il a la méme
configuration que le gaz rare argon.

- le rayon du cation Kest plus petit que celui du I'atome K (diminutida
I'importance du nuage électronique)

1. 1. 4Propriétés chimiqueg1] [14]

Le potassium est un réducteur selon la réactivaste : K—— K+ €

car son potentiel normal est négative «E2 = -2,92V <0
Nous avons déja mentionné dans les géenéralitétequaassium est sous forme

d’'oxyde normal et de sel dans I'engrais chimiqu®.K. Le sel, le plus utilisé, est le
chlorure de potassium (KCI)

1.1. 4. 1 Action de I'air sur le potassiuft4]

A la température ordinaire T = 25°C et P = latngelient un oxyde normal
K,O de couleur blanche et de structure cubique dalodaction suivante :

2K +% Q —» K,0 (oxyde normal)
Avec KO est de la forme K-O-K (structure cubique)

Sous l'action de I'oxygene de lair, il peut formaussi de peroxyde KO (le

peroxyde obtenu est sous forme de 2KO) et de supate de KO qui est essentiel dans



I'engrais chimique N.P.K. O est paramagnétique et de couleur orang®. ¢ontient les

ions [0-0], K* et paramagnétique et posséde des électrons edélésat

1.1. 4. 2Action de I'eau sur le potassium

La réaction de potassium avec l'eau donne toujoums dégagement de
dihydrogene et de I'hydroxyde de potassium KOH sédoréaction suivante:

L a réaction est :
K+H,O —» KOH+%H
Le potassium se présente sous forme d’'un sel K€&ri comme point de départ
a la fabrication de la plupart des sels potassiquerate, carbonate, chlorate...

L’agriculture utilise des grandes quantités de hi® brut comme engrais

1-1-5Mode de Préparatiarl, p.34] [14]

On a deux méthodes de préparation de potassiuihpasovoie industrielle, soit

par voie chimique.

Industriellement, le potassium métallique est obtepar électrolyse de
I'hnydroxyde de potassium fondu.

Le potassium est prépare par voie chimique ou lpatrélyse. Il est aussi obtenu
en décomposant le carbonate par le fer métalliqtemgpérature élevée ou encore en le

réduisant par le carbone selon la réaction chimsgisante :



La réaction est:
K,CO;+2C — 2K + 3CO
Pour terminer I'étude théorique de I'élément patassil y a plusieurs méthodes
pour déterminer la teneur en potassium dans lekifsoou composeés.
L’'absorption atomique est choisie comme procédweddsage de potassium
dans les engrais composeés ternaires N.P.K. Onrfa dans la deuxieme partie de notre
exposé de ce mémoire.

I.1. 2 L’élément azote [1]

L'azote est un élément assez répandu dans la ndtuenferme 78,06% en
volume environ de I'air atmosphérique. 1l se repriés sous diverses formes : a I'état libre,
il est gazeux Bl(gaz) ; a I'état minéral, il se trouve principakemh a I'état de nitrate NO

et dammoniac NHl

Dans les deux engrais chimiques N.P.K que noussagtuti€s, I'azote est de la
forme ammoniaco- nitrique, c’est-a-dire les engsaist constitués de nitrate d’'ammonium
NH; NOs.

Les ions nitrate N@ assurent la fertilisation rapide car ils sont cleeent
assimilables par les plantes. Les ions ammoniurhsiio® action durable car ils sont fixés
par le complexe argilo humique, puis lentementdiammés en ions nitrate avant d’étre
assimilés par les plantes.

L'azote a été découvert p&.RUTHERFORDI[1, p.276] en 1772 et on le
nomme aussi nitrogéne dans plusieurs ouvrages.

Dans tout ce qui suit, on étudie I'élément azotessdeux formes minérales :
nitrate NQ™ et NH," ammonium car les deux engrais étudiés les corgignn

1.2.1Structure:
A l'état libre, I'azote est gazeux,NIN = N)
L’'azote est: -  un élément du groupe V.A
- de symbole N
- de numéro atomique 7Z=

- de masse atomique 00&7



H:

<N :

Sa structure électronique sera :

N: 18 28 2p ou [He] 3p

Ou N:|n 1 RN He] [+] 1]

1.2.2Formation d’'un ion nitrate et d’'un ion ammoniuft][8]

NH," : L’étude de la formation d’ion ammonium se faitdeux étapes :
- formation de la molécule NH

- réaction de NKlavec H
Formation de la liaisorNH3 [1, p286]

13 , la formation de Nhécessitd¢rois hydrogénes et un azote.

15 2¢ 2p°

a a N O

Selon la théorie de LEWIS en 1916 pour I'établissand’une liaison covalente.
Structure de Lewis : 1H He

/N {\b
Formation de NH

H
H@Tl\KE)H équivalent H —I_N —H
H

Réaction de NHavec H [8, p.4]

H* admet une orbital vacante.

H* (18 ou 1 H")
H H

H—NGDH+—> H— N —H ou N
H H

(MECANISME REACTIONNEL)

NOs : La formation de N@ nécessite un azote et trois oxygenes.



g0 : 18 28 2p O: 18 23 2p'

1 il U A N ! U Y
(a I'état fondamental) (a I'état a I'état excité ou état aé)i
STRUCTURE DE LEWIS DE L'OXYGENE

| O D<— Orbital vacante

Structure électronique de N 1s 23 2p
Lewis de;N :

e N

Formation d’un nitrate NOs
- 7/ A~\
CE¥'e)

| O —=—0|
|
€
/N
)
|
1O

(Deux formes limitées de NQ

|
O=|\| ou NGOy
|

o

(THEORIE DE LA LIAISON COVALENTE DELOCALISEE)
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2. 3 Préparation de 'ammoniac et du nitrat¢NH; et NG;) [1]

L'ammoniac et le nitrate sont tous deux préparés laboratoire et
industriellement. Ce qui permet de séparer les daeodes de préparation. On verra dans
les parties 1.2.3.1., 1.2.3.2.

1.2. 3. 1 Préparation de 'ammoniac au laboratoire

Les principaux modes d’obtention de 'ammoniacahotatoire sont par :
- traitement des sels ammoniacaux
- laréduction des composes azotés
N.B: Le gaz NH s’écrit ammoniac. A ne pas confondre avec sa isolut
aqueuse ; I'écriture est ammoniaque
La solution aqueuse utilise comme solvant de 'eau.

a- Traitement de ses sels ammoniacdlixp.282]

L’ammoniac est préparé en présence d’'une basedersa solution aqueuse ou
de celle de ses sels en chauffant selon la rédailiexm suivante :

-~
NH, "+ OH >50°C NH+ H,O

_—
En pratique, on prend comme sel : le chlorure d’amom et la base forte (la
soude NaOH). Selon le type d’équation suivante :

-

NH,Cl + NaOH caufets0®) Ng C] +NH + H,0

b- Réduction de composés azoféds p.282]

D’une maniere générale, on obtient 'azote par bgénation des composées

organiques. Prenons comme exemple le méthylamiheroelle CH-NH..

La réaction d’hydrogénation s’écrit :

-
CHs- NH,+ H, 350°C  NK+ CH,
Ni

On le prépare aussi a partir de la réduction de kesi composées oxygéenes de

I'azote, en présence du catalyseur platine, atengoérature voisine de 300°C
2NO + 5H ~300°C 2NH + 2H0
Pt
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1.2. 3. 2_Préparation de nitrate au laboratdirey.322]

Les nitrates se forment en dissolvant dans I'anitteque (50%) les oxydes ou

les carbonates correspondants. On peut obtenirapsstir du métal et I'acide nitrique.

2Ca(OH) + 4NG; Ca(Ng, +Ca(NG),+2H,0

—

o
2HNO;+Zn  ——»  Zn (Np+ H,

1. 2. 3. 3_Préparation industrielle du nitratenai@onium [8]

D’une maniere générale, le nitrate d'ammonium ,;NB; est obtenu par
réaction de 'ammoniac Nfavec I'acide nitrique HN©
(HNOg+NH; — NKNO5)
L’'acide nitrigue résulte de I'oxydation de I'ammaani par le dioxygéne.
L’'ammoniac est obtenu par synthéese directe a pautidihnydrogéne et du diazote. Nous

etudions plus en détail ces trois réactions.

a- La synthése de 'ammonidt, p.281]

L’ammoniac est un gaz obtenu par réaction du dityygine H avec le diazote
N,. L’équation bilan de synthése s’écrit :
500°C ; 600 atm
N, + 3H ——F— 2NH
(gaz) (gaz) (9az)

Or le diazote Mprovient de I'air. Le dihydrogéne Hest obtenu par la conversion, a la
vapeur d'eau, du gaz naturel (essentiellement fodménéthode Ck ou de dérivé du
pétrole. Avec le méthane I'équation bilan de kctidn s’écrit :
A~
CH + HO - CO + 3H
La synthése industrielle de I'ammoniac nécessite température et une

pression élevées vers 500°C et sous 600 atm.

Elle s’effectue en continu dans un réacteur chimidia réaction entre le diazote

et le dihydrogene est lente, la synthese dg $&Hait en présence d'un catalyseur : le Fe) (
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Définition: Un catalyseur est une substance qui accélereraaetion chimique, mais qui
ne figure pas dans I'équation bilant de la réaction

b- La synthéese de I'acide nitriqug8]

Le diazote réagissant tres difficlement avec lexggene, la synthese
industrielle de I'acide nitrique s’effectue a pade 'ammoniac. On peut le décomposer en
trois étapes :

- Passage de 'ammoniac MBu monoxyde d’azote NO

- Passage au dioxyde d’azote NO

- Passage a l'acide nitriqgue HNO

b.1.PASSSAGBE L’AMMONIACNH; AUMONOXYDED'AZOTENO [1, p.315]

L’ammoniac et le dioxygene réagissent dans cesainaditions pour donner un

gaz, le monoxyde d’azote NO et de I'eau. La réactiécrit :
4NH; +50, —4NO + 6H0

Un mélange gazeux d’ammoniac et d’air est envoggsdun réacteur. La
réaction a lieu a une température voisine 100°Goet une pression entre 2 et 5bar. Un
catalyseur a base de platine qui accélére la odadta vapeur d’eau obtenue est condensée,
puis éliminée.

b.2.PASSAGRAUDIOXYDED'AZOTENG, [1, p.315]

Le mélange gazeux obtenu lors de la premiere é&apgent du diazote )\ du

monoxyde d'azote NO et du dioxygene, Mtroduit en excés. En refroidissant a la
température ambiante, ce mélange est le siege déawtion spontanée entre le monoxyde

de d’azote et le dioxygéne suivant la réaction :
2NO + Q — 2N,

(Gaz incolores) (Gaz roux)
b.3.PASSAGE L’ACIDE NITRIQUE HNO; [1, p.316]

Le dioxyde d’azote N@réagit avec I'eau pour former de I'acide nitricgedon la

réaction suivante :
3NO, + H,O— 2HNGO; + NO

La réaction se fait sous une pression comprise énét 15 bars.
Le monoxyde de I'azote NO formé est recyclé porg &ansformé en dioxyde d’azote NO

L’'acide nitrique obtenu est liquide.
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c- L’obtention du nitrate d’ammonium

On a déja parlé auparavant que le nitrate d’anmmmo NH;NO; est obtenu par
réaction de 'ammoniac Nfavec I'acide nitrique HN© La réaction s’écrit :
NH; +HNO; — NH4NO;

Cette réaction est exothermique, c’'est- a- ditle, sslaccompagne d’'un fort
dégagement de chaleur. Le nitrate d’ammonium estistal blanc.

Le schéma ci- dessous récapitule la synthesetidiie d’ammonium.

SYNTHESE DE SYNTHESE DEACIDE NITRIQUE SYNTHESE DE NRATE
L’AMMONIAC D’AMMONIUM
O, O, H,O
(air) (airn
A
\ 4
\ 4 4
4
H, P—» NH; P—» NO >—> NO, > »— NHO; [ »>— NH,NO,
A 4 A \ 4
N, H,O NO

Figure 1Schéma récapitulatif de la synthese du nitrate dfamium.

1. 2. 4 Propriétés physiques du nitrate et de 'ammoniac

L’'ammoniac
L’ammoniac est un gaz incolore, d’'odeur piquanteirgtant fortement les
muqueuses a la température ambiante. A I'étatdeuil se forme un liquide incolore. Sa
densité est plus faible que I'eau, prenons comneengie la solution commerciale, la densité
vaut 0,92. Il est soluble dans : alcool, acétoharoforme, benzéne.

A I'état solide, il se forme en cristaux transpasen
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Les nitrates
A I'état naturel, il est un corps solide blanc. ¢dtaleur de décomposition varie
suivant la nature du composé étudié.

Il est soluble dans I'eau.

1.2.5Propriétés chimiques de 'ammoniac et du nitrgité]

1.2.5.1 L’'ammoniac

a- Solvant — Réaction acide- base

L'ammoniac est tres utilisé comme solvant dandalesratoires, s'il est de la
forme 2NH.
Attention, si le couple acide- base NHNH, a lieu, il entre dans une réaction

chimique selon I'équation fondamentale suivante :

Acide + Base—» Sel + Solvant

Pour le coupleNH," / NH, :

Exemple: NH,Cl + NaNH, » NaCl + 2NH
Ici l'ammoniac 2NH est considéré comme solvant.
A ne pas confondre avec le réaction suivante :

NH;+H,O0™—, NH +OH

b- Aspect catalytigue — Précipitation

Dans plusieurs cas, il joue le role d'un acide nmmgament fort car son équation
s’écrit :
NHZ—> NH;+ H'aqueuse
4_

Exemple:

Dans I'eau : CHCOOH + HO *—, CH-COO+H, 0"

Dans I’ ammoniac: CECOOH + NHb ——» CHCOO + NH,"

Il forme aussi des précipités comme,SuL’équation est

(NHJ),S + 2 Cli «+—  CuS + 2NH,"
£
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1.2.5.2Nitrate

D’apreés la structure de formation de l'ion BlQe nitrate est un ion stable, d( a ses

deux formes limites possibles.

Dans des conditions bien déterminées, le nitratee j@ des phénomenes

d’oxydation énergétique lorsqu’il est mélangé ademombreux corps oxydables.

Pour terminer I'étude de I'élément azote, la déteation du teneur total en azote
dans deux échantillons d’engrais composés N.P.Hs ntiliserons dans la deuxiéme partie
de ce mémoire, la méthode de KIJELDAHL PAR TITRIMBERapplication de dosage

d’'un acide par une base).

I-1-3 L’élément phosphorg1] [11]

La mise en évidence du phosphore a été I'évaporaktol’urine et la distillation

du résidu obtenu effectué par I'alchimiste Hambaurdgnning BRAND en 1669.

DG aux travaux de KUNCKEL en 1674 et de Robert BEYken 1680, les
propriétés du phosphore sont déja établies. lllestlément essentiel de I'os et nous avons
mis au point un autre procédé de préparation.

A I'état naturel, le phosphore est principalemenissforme de PHOSPHORITE :
Ca (PQy),, D'APATITE [Ca; (PQy), CaFCl] et de VIVIANITE [Fg (PQy),, 4H,0]. Chez

les végétaux, il joue un réle trés important :

- Controler les échanges d’énergie

- Favoriser la croissance et la reproduction.

C’est pourquoi les plantes demandent des quarstitifsantes de phosphore pour
se développer. Alors, il est nécessaire d'utiliesr engrais a base de phosphore. Nous
avons ici étudié un engrais chimique N.P.K, la dqi&mu phosphore dans cet engrais est
exprimée par le pourcentage d’anhydride phospherigprésent. Les plantes I'absorbent
sous forme d'ion phosphaté PO. L'anhydride phosphorique,®s sous l'action des

micro-organismes, des bactéries et de I'eau, ssftyteme en ion phosphate.



1-3-1Structure[11, p.3]

D’ aprés le tableau périodique des éléments, |sgiare est :

Un élément du groupe V A

De symbole P

De numéro atomique 15

De masse atomique 30, 97376

15

Sa structure électronique s’écrit :
A I'état fondamental Z = 15

P: 18 2¢ 2 35 3p
I I 1 1 1 11 U
A l'état activé (excité)
P: 18 28 2p 35 38 ou

a

a

a

i1

a

a

Cet état activé a été vérifieé par la formule molécea du phosphore a I'état
gazeux : B (gaz). La molécule de phosphorg g2 représente sous forme d’un tétraedre.
Chaque atome de phosphore occupe le sommet d'vmedée et forme une liaison

covalente avec les autres. La molécujsé>dissocie facilement a la température supérieure

a 1 000°C. Selon les deux équations suivantes :

a température 1001°C: ;P> 2RP-Q

ou [Ne]
Ne]

[Ne]
ou [Ne]

3s

1

3s

3

1

!

a la température supérieure a 1700°C, la dissoniast totale

P—> 2P-Q
4_

avecQ, et Q se sont respectivement I'énergie de dissociatioR,d

Formule Moléculaire de,R 900°c
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P, Structure tétraédre

1-3-2Propriétés physiqued, p.334]

Puisque, le phosphore n’ existe pas a I'état ldames la nature, alors il est difficile
de I'étudier mais il se présente sous plusieunnés;, ayant des propriétés physiques
différentes a I'état solide. Les variétés allotoyms du phosphore sont :

- Le phosphore violet

- Les phosphores blancs etf3

- Le phosphore noir :
L’électronégativité du phosphore est 2,06

Les énergies d’ionisation du phosphore sont :

la premiére ionisation correspond a : 10,9 eV,

la deuxiéme ionisation correspond a : 19,8 eV,

la troisiéme ionisation correspond a : 30,12 eV,

la quatrieme ionisation correspond a : 51,5eV.
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Il admet 6 isotopes dont cing sont artificiel edicactifs, un est un isotope naturel,

) 31
c’est le phosphore. =
29 30 32 33 34

15
_ .. P P P P P
Leur isotopes artificic .~ nt .° e 15 15

et leurs durées de demi-vie radioactives sont otisieenent 4,6s ;2,5 mn ; 14,3j;
25j;12,5s.
Les domaines de présence des variétés allotropaiupbosphore sont résumés

dans la figure n°2.

‘? Qutgi)
p |
K;z:} O ; i
i ; i
: %
i AF ’;,‘ -‘ .i} " ) 4 :
é‘lj)g 1 P,H | ¢ ! L ’f‘a
i ; N |
‘}m:*.»m.;n POp— ..r ._ L & ) T {clc) )
&0 by, 4 58,5 645

Fig n° 2 Variétés allotropiques du phosphofé, p.334]

Interprétation et Légende

Ps: phosphorg (solide)
P .. phosphore: (solide)
P, : phosphore violet (solide)
P, : phosphore noir (solide)
Piq : phosphore liquide
Piap : phosphore a I'état gazeux.
Le point C indique le point triple, c’est -a- dies trois formes solides, liquide et
gazeux sont en équilibre. Il se trouve a la tentpée®89,5°C et a pression 43,1 atm
On constate aussi qu’a I'état solide, la formeeti®l est tres stable( large domaine

de température).
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1-3-3-Propriétés chimiques

Le phosphore dans I'engrais composé ternaire NeBtlksous la forme d’anhydride
phosphorique (diphospho-pentoxyde ou pentoxyde litesghore) de formule ,©5 ou
P,O.0. En conséquence, I'étude concernant I'engrais iciieNPK se fait autour de®s.

Industriellement, le pentoxyde de phosphore estrabta partir de combustion
vive du phosphore sec dans l'air sec. Le produi¢mi est impur. Puis on le chauffe dans
un courant d’oxygéne sec, on a un anh 17 - phogprepur.

Les plantes absorbent le phosphore sous forme pliosphate P£3.

1-3-3-1_Les principales réactions P (ou P,O,q)

L’hydratation de pentoxyde de phosphore conduda@de métaphosphorique qui
se transforme successivement en absorbant dedireaaide pyro et ortho phosphorique.
L’acide ortho phosphorigue ou tétraoxo phosphoriggfO, est un acide
tribasique. En présence de I'eau, les trois arsenf®rment :

- dihydrophosphate 0O,
- hydrophosphate HP®
- et phosphate P®
Les réactions de base sont les suivantes :
P;Op+2H0 —*> 4HP®

(Anhydride phosphorique) (Acide métaphosyinoe)
HPO; + H,O — H,P,0O;,

(Acide pyrophospique)
H4P,0; + HLO — 2H;PO,

(Acide ortho ppbsrique)
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HsPO, + H,O

—— HO" + H,PQ; avec K=1x10°
H.PO, + HO —= HO" + HPQ* avec K=2,1 x 107
HPO? + HO —= HO" + PQ*

avec K= 3,6 x 10*

K1, K, et Kz sont les constantes d’équilibre respectives etindes a 25°C

1. 3. 3.2 _Mécanisme réactionfiel, p.6]

Le pentoxyde de phosphorg®, est de la forme :

(@)
T
P
RN
a o O
% AN
O «—= P — 0O P > 0O
AN /
(@) (@)
NS
P
v
O
OH

|
L’'acide ortho phosphorique est de la forme : H®— OH

O

Les mécanismes de formation dePidy a partir de FO,o sont réesumeés dans la figure n°3



20

cr=s

tetamstaphosphoraue

£ i

5

o
asvrde. pyrdphasphor igue

Figure n°3 Mécanisme de formation dePO, a partir de BO,q
Nous rappelons la méthode de COLORIMETRIE DANS IHESTRE DU VISIBLE
permet de déterminer la teneur en phosphore tated ks deux engrais chimiques ternaires

N.P.K.
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[-2 ETUDE DES ELEMENTS MINEURS

En plus des éléments majeurs, les engrais chimigqoesiennent aussi des
eléments secondaires et les oligo- éléments qutitoent les éléments mineurs.

Les éléments secondaires sont : le soufre (S),dgnésium (Mg) et le calcium
(Ca). lls sont aussi en quantité trées importan@ndis que les oligo-éléments sont en
faibles dose mais trés indispensable dans le mé&atmet physiologie végétal. Ce sont : le
fer (Fe), le manganese (Mn), le bore (B), le zifw)( le cuivre (Cu), le molybdene (Mo) et
le cobalt (Co)

Chacun des éléments ont des réles difféerents dafestilisation.

Dans les trois éléments secondaires, nous étudeuisment le magnésium.

Pour les oligo-éléments, nous prenons le fer paison d’économie et la
possibilité d’effectuer les travaux pratiques diensboratoire de C.N.R.E.

En premier lieu nous traitons le magnésium etiapees.

I-2-1 Le magnésiuni14]

BUSSY et LIEBIG auraient obtenu pour la premierés fa distinction de
magnésie blanche MgO avec la chaux CaO en 183Xkt C&e de la découverte du
magnesium.

Le magnésium est nécessaire a la vie de développedrela plante car il entre
dans les fruits et les feuilles. Il est assimilé j@g plantes sous forme d’ions magnésium

Mg?*,
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2-1-1 Structure:

Le magnésium est :

Un élément du groupe Il A (groupe des alcalinorretex)

De symbole Mg

De numéro atomique Z = 12

De masse atomique 24,3050
Sa structure a I'état fondamental est de la forme

Mg: 1§ 2% 2p ¥ ou[Ne] 35

Mg T 1 Mol | 1 ou [Ne]r,

A I'état excité, il a tendance de perdre les delextéons de la couche extérieure
pour avoir la configuration de gaz rare voisinNion). Il devient un éléctropostif Mg

La structure électronique de Kgera :

Mg*: 1¢ 2¢ 2B 35 oulNe] 3

1 1 ol Ou [Ne]

2-1-Préparation et extractions du magnésium

Il y a plusieurs facons d’obtenir et de préparandgnésium, mais la plus utilisée
est celle de la carbothermie et la silicothermie.

La carbothermie concerne I'action de carbonateati#uon CaCQ ou de carbure
de calcium Cagsur la magnésie blanche selon la réaction suivante

MgO + CaG ——» Mg

OuMgO+CaC@ ——» Mg

Pour la silicothermie, on change le réactif CaGi CaG en silice Si. L’équation
devient :

MgO +Si—, Mg
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Une autre facon de préparer le magnésium, c’eshdeffer a 2000°C le mélange
de magnésie et le carbone.
MgO + C-2%9% Mg + CO/CQ

2-1-3Propriétés physiqued 4]

D’une maniére générale, si le numéro atomique &, derayon atomique {J et
rayon ionique (j croitront aussi, car ils sont en fonction cromsie Z.
Or, le potentiel d'ionisation, I' éléctronégativitée potentiel d’électrode, la
température de fusion et d’ébullition diminuent slame méme colonne.
On a étudié les propriétés de potassium. On comfganmagnésium avec le
potassium.
- Rayon atomique : le rayon atomique de Mg est pdgteant le rayon atomique de
K c’est -a- dire . (MQg) <rg4 (K)
- Rayon ionique : fnigue (M3®*) < I ionique (K*)
Le magnésium est un métal blanc, tres malléabtiuetile mais peu tenace d =
1,75. Ses températures de fusion et d’ébullitiomt sespectivement 650°C et 1110°C. Il
cristallise dans le systéme hexagonal, avec aZ=A8C = 5,23 A

2-1-3Propriétés chimiquefl4]

a- Action sur I'eau

Le magnésium décompose 'eau a température amkgant®nnant d’hydrogene
et de I'hydroxyde

Mg +2H0 —»  2h+ Mg (OH),

Mg (OH), est plus basique par rapport a Be (QH)

Mg (OH) , obtenu se décompose a la surface du métal et émg@ceactinde se

poursuivre.
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b- Action sur 'oxygeng OXYDATION)

Le magnésium réagit avec I'oxygene de l'air et rdodes oxydes normaux : MgO
2Mg + Q (air) ——» 2MgO
Mais, sous forte pression, il peut aussi donndbdweation de peroxyde :
MgO + O, (air) PePes5e"  MgO,

c- Action avec I'’hydrogéne

Le magnésium se combine directement avec I'hydregpour donner des
hydrures. Les hydrures formées sont de réducterr db réagit avec I'eau avec un
dégagement d’hydrogéne.

Mg + b— Mg H

et
-
MgH, + H,O——> Mg (OH)+ 2H,
d- Action avec l'azote :
L’azote se combine avec le magnésium pour avomiware MgN.. la réaction
s’écrit :
3Mg+N,___, MgN;
et le nitrure formé MgN, réagit avec I'eau en donnant de I'hydroxyde et de
I'ammoniac.
MgsN;, + 6H,O——» 2NH + 3Mg (OH),
e- Action avec les halogenes
Notons par X les halogenes c’est- a- dire X penat Ef Cl, Br ou |
Par action directe sur les halogénes, le magnésiume I'halogénure
correspondante.

Mg+ X, —> Mgx

avec MgX soluble dans l'eau.
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f- Action du carbone

En chauffant le métal de magnésium, on obtientamposé de formule MgQyui

est un carbure ionique. La forme ionique sera{M& = C))

Le carbure obtenu Mglpeut étre décomposé par la chaleur suivant ldioéac-

dessous.

MgC, —> > MgCs .2, CH— C=CH + Mg (OH),

Résumeé

Mg +2C —*—» MgG—" MgC; "> CH-C=Mg (OH),

I-2-2 Le fer[1] [2] [15]

Le fer a été trouvé trente siecles avant[d1,(».451]a partir de I'extraction de ces
minerais. Sa découverte marque le départ d'unen@ueelle dans le développement des
arts et des techniques.

En général, le fer est formeé, principalement dexdsutes de composeés.

Ce sont : - Les composés ferreux constitués esflentent par les ions Fe

- Les composés ferriques qui correspondent & Fiefi

Les sels de fer sont indispensables pour les ®sges vivants (animaux ou

végétaux) :
e pour les plantes, le fer facilite la synthése abpdryllienne
« par exemple le corps humain, il renferme 0,005%te’a dire 3 a 4g de Fer dont les
trois quarts se trouvent combinés a ’hématine paumer ’lhémoglobine.

2-2-1 Structure

Le fer est: - Un élément du groupe VIII B (groues éléments de transition)

De symbole : Fe

De numéro atomique Z = 26

De masse atomique relativé@ = 12,0000) : 55,847
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La structure a I'état fondamental du fer s’écrit :

Fe (Z=26) 1§ 2¢ 2P I 30 £s 3R

a a 1 i1 1 1 1 i1 1 i i Tyt

ou [Ar] 4¢ 3R

a Wyttt

A I'état ionisé, le fer se représente sous deumés Fé' et Fé"

Fe: 18 28 28 3¢ 3p 36 As
wolfw f e e [ w | fu [u | REREE
ou [Ar] 3% 49
T EEEE
Fe: 1& 2¢ 2p 35 3p 3 As
wolfw e fa fa w e fu | R
ou [Ar] 3d 4¢

2-2-2Propriétés physiqueg]

Lorsqu’ il est pur, le fer est un métal argentd|ant et mou. C’est le plus important
de tous les métaux utilisés en particulier danswtésrs. 1l est rouillé en présence
d’humidité, et se dissout dans les acides dilués.

Les propriétés physiques du fer sont récapitulées te tableau 2 :

Tableau 2 Propriétés physiques du fg?]

Point | Point Densité | Conductivité Résistivit§ Volume | Coefficient de

de d’ébullition| (kg.m®) |thermique |électrique| molaire |dilatation

fusion |(°K) (Wm™K™h | (Q.m) (cm®) linéaire

(°K) )

1088 | 3023 7874 a/80,2 & 9,71x10° |7,09 12,310 °K™
293°K | 300°K a 298°K
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Il existe trois variétés allotropiques du fer, t'es

- La ferritea : sous forme de cristaux cubiques (cubique ceatré)
température ordinaire et jusqu’a 770°c. elle edtlst

- La ferritep: entre 770 et 880°C, elle est stable et se distalans le
systéme cubique (cubique a face centré).

- La ferritey : elle est stable entre 880°C et 1411°C. Elle est
paramagnétiqgue et se présente en cristaux cubjquieisjue centré).

- La ferritess, elle existe entre 1411°c et 1530°c
En refroidissant le fer a la température bien aéirete, ces variétés allotropiques se

forment selon I'équation et le diagramme d’alliafgrs carbone suivants.

FERRITEy_%*$° FERRITER *”$ FERRITE«
Pour les alliages fer- carbone voir (figure 4xdprésentent les difféerents alliages

possibles entre le fer et le carbone.
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100 Fer 7 ©N masse carbone
| g 3

T e e

wd P
L
O

(émentite ~

R 4

L

loFe 50 looFesC
Qf
/o €N masse

Figure 4: Alliages fer- carbong[1, p.460] [15]

2-2-3Propriétés chimiques[1, p.464]

La principale réaction avec le fer est la formatienla rouille lorsqu’ il est exposé a

I'air humide, formation de E©;.
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Dans les engrais chimiques, les sels de Fe(lle€@tl}sont tres abondants car les
plantes absorbent le fer sous la formé&'fe¢ F€*. Pour distinguer le fer bivalent avec le fer
trivalent dans la solution :

- le fer bivalent en solution est Iégérement coloréert.
- pour le fer trivalent, on obtient uneolstion brune en raison de
la formation d’hydroxyde de ferrique Fe(QHbar I'hydrolyse.

L’hydroxyde de Fer Il : Fe (OH)en présence de,B et I'oxygéne de l'air se
transforme en hydroxyde de Fe(lll) et I' ion*Fen présence de,B donne aussi un
hydroxyde de fer lll.

L’équation s’ écrit:

2Fe (OH), +H,O+¥» Q —, 2Fe (OH)

et Fe®* + 30,0 == Fe (OH)+ 3H

L’ion Fe™* en présence de I'ion soufré Sonne un précipité de sulfure ferr%FeS
selon I'équation suivante

Fe€*+S —» FeS

“

La formation de FeS passe par I'intermédiairéide Fe**, les équations sont :

2Fe" + S _.72|:é+ +S

2F€” +28 —» 2FeS

7
2-2-4Mode d’extraction du Fejl, p451]

A I'état naturel, le fer se trouve a I'état natifaeissi, sous forme de minerais de fer comme
la magnétite (F£,), le fer oligiste (F€Ds), la pyrite (Fe9, la sidérose (FeC{p

Il est obtenu par la fusion des minerais de fessdarmaut fourneau.

La détermination de la teneur en fer se fait paogition atomique.

La deuxieme partie est consacrée au dosage del@mends suivant trois types de

méthode :
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- la méthode de KJELDHAL PAR TITRIMETRIE pour I'azote
- le procédé de COLORIMETRIE DANS LE SPECTRE VISIBlpur I'élément
phosphore

- I'absorption atomique pour le potassium, magnéstiia fer.



DEUXIEME PARTIE :

PARTIE PRATIQUE
DETERMINATION DES TENEURS TOTALES :
& ELEMENTS MAJEURS

s ELEMENTS MINEURS :

(Magnésium et fer)

31
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II- PARTIE PRATIQUE

Introduction :

Un certain nombre de constituants sont présentg é&b® organismes vivants
(homme, animaux, plantes). Ces constituants safispensables a la vie. Ce sont les
protéines, les glucides, les sucres, les lipidesskls minéraux, les vitamines et I'eau. On
les appelle des nutriments car ils sont présents dlalimentation des plantes ou des
animaux.

Ces différents nutriments peuvent étre détermiraed’analyse chimique. Dans ce
mémoire, nous avons déterminé le pourcentage quessdies éléments majeurs et mineurs
dans deux engrais chimiques ternaires N.P.K

Dans le cas qui nous intéresse, nous allons étletienéthodes pour déterminer la
guantité des éléments qui se trouvent dans I'eagtas €léments sont :

- éléments majeurs : azote, phosphore et le potassium
- eléments mineurs : le fer et le magnésium.

Dans cette partie pratique, nous avons trois naéthdes dosages pour connaitre les
teneurs des éléments, selon trois types de migaétialn : minéralisation par voie seche,
humide et mixte minéralisation (combinaison desxileu

[I-1 Préparations des réactifs, des échantillons et demmmes d’étalon pour

I’absorption atomigue

[1-1-1 Les réactifs:

REACTIFS VANADOMOLYBDIQUE [17]

a- Solution A: (Solution de molybdate d’ammonium a 10%)

100g de molybdate d’ammonium (lWkMO-0,, sont dissous dans I'eau
distillée chaude, aprées refroidissement, 10ml d’amiaque sont ajoutes, le tout est

complété a 1L avec de I'eau distillée. 39
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b- Solution B: ( Métavanadate d’ammonium)

Dissoudre 2,35g de métavanadate d’ammonium,¥0H) dans 400ml d’eau
distillée.

Puis, ajouter lentement 20ml d’acide nitrique di{dél NHO; concentré + 13ml
H,0)

Compléter la solution obtenue a 1L avec de I'eatilldie.

Le réactif VANADOMOLYBDIQUE est obtenu en mélangéan

- 200ml de la solution A (solution de molybdaterdimonium a 10 %),

200ml de la solution B (solution de métavanad&enchonium) et 134ml d’acide

nitrique concentre.

Compléter a 1 L avec de 'eau distillée le mélange.

SOLUTION TAMPON:

CHLORURE DE LANTHANE: [17]

Le Chlorure de Lanthane (L&Il5) est utilisé comme tampon pour le dosage du

magneésium a raison de 10% du volume final. Il éstou par :

Dissolution dans une fiole jaugée de 1000ml, 25xylle de lanthane a faible
teneur en calcium, a I'aide de 75 ml d’acide chjadrique concentrépf= 1,18 a
1,19g/ml)

Aprés la réaction, laisser refroidir

Ajouter un peu d’eau distillée

Agiter et ajuster au trait avec de I'eau distilgddromogénéiser

CHLORURE DE CESIUMCsCI)

Dissoudre dans I'eau 1,907g de chlorure de céstl26@y de nitrate d’aluminium

[Al (NOg)s, 9H;0] 23

Compléter a 1 L avec de I'eau et homogénéiser
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- Conserver en flacons de matiere plastique

[1-1-2 Les gammes d’étalon pour I'absorption atomique

A partir d’'une solution de concentration connud’dEément a doser, on réalise des séries
de gammes a différentes concentrations. On faibdaure de I'absorption atomique et a

partir de la courbe obtenue par cette mesure, tarrdine la concentration inconnue apres
avoir mesuré la densité optique (D.O) (on mesaréehsité optique a partir de l'appareil

spectrophotometre UV/VIS : Cf. photo n°3)

D.O

A

» [Clug/m (C : élément a doser)

0 1 2 X 4
FIGURE 5 :Détermination de la concentration de la solution

1-2-1Gamme d’étalon en Potassium

Le potassium est trés ionisable, en présence dellgion tampon, le chlorure de

césium de 10% du volume final.

Le CsCI déplace I'équilibre vers la forme a I'étahdamental et on observe une

by

absorbance plus grande par rapport a celle de ll#&i®o contenant uniquement du
potassium.
34

+ En présence
K+ EnPresenes i
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Cs Cl
e Solution mere a préparer : 19/l
M (KCI) = 74,56g.mof
« Masse atomique en g.riiodle K est égale 39,09 g/mol
Pour 1gde K. Ona _ 74,56g/mol x4d.,907¢g

39,09g/mol
Peser 1,907 de KCI et mettre dans 1000p® H
» Solution intermédiaire a 20mg/ml|
Soit 20ml / 500ml

- Tableau 3 Préparation de gamme d’étalon de potassium

[C] Oug/ml 0,4 0,8 1,4 2
[V]mI 0 2 4 7 10
[CsCI] (ml) 10ml 10 10 10 10

Compléter a 500ml avec de I'eau distillée

1-2-2Préparation de la gamme d’ étalon de Fer

- Solution étalon mere de Fer est : 1g/l
o Dissoudre 1g de fer en fil ou en poudre dans 2@Dacide chlorhydrique
(HCI) 6N
o Ajouter 16ml d’eau oxygénée
o Etcomplétera 1L avec de l'eau
- Solution étalon de travail a 109 Fe /ml

o Diluer la solution mére a 1+ 9 par de I'eau aul4l0

Tableau 4 Préparation de gamme d’étalon de fer

[Clug/ml 0 1 2 5 7 10
[V]ImI Fe a
100ug 0 1 2 5 7 10
V (HCI) ml
6N 7 7 7 7 7 7

Compléter a 100ml avec de I'eau distillée.
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1-2-3Gamme d’étalon de magnésium

- Solution mere a 1g de Mg par litre
o Peser 1g de magnésium a 1mg prés (magnesium, an auben fil, ou sulfate de
magnésium Mg S§ 7H,O séché sous vide a la température ambiante) ptéalant
débarrassé de sa pellicule d’oxyde ou de sulfateagmésium.
o Introduire dans un ballon jaugé de 1000ml
o Ajouter 80ml HCI concentré
o Dissoudre dans I'eau et compléter a 1 000ml pdeda.
- A partir de cette solution, on prépare une solutiertravail a 20pug/mi

- 20x 250 =1000x — x =20 x 250= 5ml
1000

C’est a dire 5ml dans 250ml d’eau ou encore 10mé&ss 500ml

Tableau 5 Préparation de gamme d’étalon de magnésium

[C] pg/ml 0 0,2 0,4 0,8 1
[V] ml solution &

40 mg/l 0 1 2 4 S

La,Cl3 (ml) 10 10 10 10 10

[1-1-3 Préparation de I'’échantillon

L’échantillon est constitué de deux engrais chim&N.P.K dont les formes sont
solides en petits grains. Les engrais sont spéqpia leurs teneurs massiques des éléments
fertilisants :

- NPK112216
- NPK 160810
Pour chacun des éléments a doser, I'échantilladiétipit étre :
o Broyé trés finement et puis tamisé a 0,2mm poupteduits secs
o Pour les feuilles vertes, haché finement
0 Mixeé pour les produits trées humides comme exengddrlits

- En suite, on le met dans un bocal étiqueté.
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II-2 ETUDE DE LA SOLUBILITE DES DEUX ENGRAIS [10]

[1-2-1 Définition :

On appelle solubilité d’'un soluté dans un solvenguantité maximale de soluté qui

peut étre dissoute dans un volume bien déterminéot@ant a température et pression

données.

[I-2-2 Expérience:

Nous avons traité les deux engrais chimiques N.paK un solvant: I'eau en

adoptant un méme procédé :

POUDRE DES DEUX ENGRAIS N.P.K

Peser (19)
100CC de solvant(H + agitation
A\ 4
FILTRATION
RESIDU FILTRAT
Sécher et Peser Diluer 5fois
CONDUCTIVITE
- Figure 6: organigramme de démarche pour la solubilité etdaductivité
Les résultats sont regroupés dans le tableau guivan
[I-2-3 Résultats et interprétation
Tableau 6 Solubilité des deux engrais
Masse du| Masse - o
_ Masse Solvant o _ Solubilité | Propriétés
Echantillon résidu dissoute _
(eng) (enl) en g/L du filtrat
(en g) (en g)
Couleur
NPK .
10 0,07| 0,93 (93% 9,3| marron
11 22 16 ,
clair
NPK 1 Couleur
10 0,26| 0,74 (74% 7,4
16 08 13 laiteuse
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Ce tableau nous permet de dire gu'’il existe desposés insolubles dans I'eau.

[1-2-4 CONDUCTIVITE DU FILTRAT OBTENU

On mesure la solution obtenue a partir d’'upeagil conductimetre marque
WTW cond.340i

a-SANS DILUTION LA SOLUTION OBTENUE

Tableau 7. Conductivité des solutions des deux engrais sdnsati

Echantillon CONDUCTIVITE SALINITE T.D.S.
(Engrais) (en ms/cm)
NPK 12,94 7,5 Hors d’échelle
1122 16 ' ,
NPK -
16 08 10 4,02 2,1 Hors d’échelle

b-AVEC DILUTION 5 fois LE FILTRAT

Tableau 8 Conductivité des solutions des deux engrais dilugésis

Echantillon Conductivité Salinité T.D.S (*)
(Engrais) (en mS/cm) (en mgl/l)
NPK
1122 16 7,97 0,1 649
NPK
16 08 10 2,93 0 239

T.D.S. : Total Dissociation Solute
D’ apres ces deux tableaux concernant la condtetili filtrat obtenu, on constate

que dans la solution on a plusieurs ions. Exenig@s, NH; , PO}

[11.3. Détermination des quantités des élémentsdans deux engrais
chimiques N.P.K.
Dans ce paragraphe, nous allons déterminer lesitema® €léments majeurs et mineurs
dans deux engrais chimiques N.P.K. Les étapesrdegqures de dosage sont représentées

dans la figure n°7.
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ECHANTILLON
Poudre d’engrais broyeé e}
tamisé avec 0,2mm

|

MINERALISATIONS

%

;

DISTILLATION VOIE SECHE A VOIE HUMIDE MIXTE : VOIE
BASE DE CENDRE (DIRECTE) SECHE + VOIE
! HUMIDE
+ \ 4 \ 4
\ 4
DOSAGE PAR
TITRIMETRIE DOSAGE

y

ABSORPTION ATOMIQUE ET COLORIMETRIE DANS LE VISIBE

RESULTAT %N

Figure 7: Organigramme de méthode de dosage des éléments

b,

y

|

RESULTAT
%K ; % Fe ; %Mg

|

RESULTAT
%P

D’apres cet organigramme, les dosages K, P, Fegesdfont par 3 méthodes.

Leurs différences sont au niveau de minéralisafiteis on utilise une seule mesure pour

déterminer les quantités qui se trouvent dans dmgeais. Pour simplifier I'étude des

éléments majeurs, dans un premier temps nous aftedué le dosage d’azote puis le

phosphore et le potassium. Abordons maintenandétarmination des teneurs totales en

éléments majeurs, puis les éléments mineurs Mg.et F
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[1-3-1 Détermination des quantités massiqgues des élémemgeurs dans deux

engrais chimiques N.P.K

3-1-1Dosage de l'azote total dans deux engrais N.BJ{13]

La méthode utilisée est celle de KJELDAHL PAR RIMETRIE. Elle est applicable aux
substances dont la teneur en azote Kjeldahl exprené\ est supérieure a 2mg.

3-1-1-1 OBJET ET DOMAINE D’APPLICATION

La méthode permet de déterminer conventionnellefaeieneur en azote total, dosée selon
Kjeldahl.
3-1-1-2 PRINCIPE
Un échantillon a analyser contient aussi bien aeolfe minéral (ammoniacal et nitrique)
gue de I'azote organique. Le processus est le suiva
- minéralisation des matieres étudiées (engraiigies) en milieu acide et en
présence de catalyseur.
- distillation ou entrainement a la vapeur en ruikécalin de I'azote ammoniacal
obtenu.
- dosage par titrimétrie (directe ou en retour)
3-1-1-3 REACTIFS
Au cours de I'analyse et pour la préparation destiks, on utilise de I'eau récemment
déminéralisée sur résine cationique forte ou dmul@e pureté équivalente dont la teneur en
azote est négligeable
Les réactifs eux- méme doivent étre purs.

a

Acide sulfurique concentrg{, = 1,84g/ml)

b

Acide sulfurique en solution a 5g/I environ

()
1

Hydroxyde de sodium solution a 4009/

o
1

Acide borique solution a 109/l
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Acide sulfurique, solution titree C(1/280,) = 0,02 mol/l

Hydroxyde de sodium, solution titrée C(NaoH) = Opl/in

Catalyseur de minéralisation

Préparer un mélange homogéne de 995¢g de sulfgetassium (K SQ,) et de 5g
séléninum en poudre

Solution rouge de méthyle et de vert de bromocréans I'éthanol.

Dissoudre 100mg de rouge de méthyle et 300mg daelgdsromocresol dans 500ml
d’éthanol & 95% (V/V)

Solution aqueuse de rouge de méthyle a 10g/I

3-1-1-4 APPAREILLAGE:

Matériel courant de laboratoire

La verrerie utilisée pour la préparation des réaqiour effectuer le dosage ne doit pas

servir a d'autres dosages ni entrer en contact aeedammoniac ou dans des sels

d’ammonium en forte concentration. Lorsqu’ un nawenatériel est utilisé, il est bon

d’effectuer deux fois la réaction a blanc dansflekes jaugées. Entre les analyses, on

conserve les fioles ou les tubes bouchés rempdsuda I'obscurité.

d-

e-

f-

Ballon de Kjeldahl de 500ml de capacité et chahkon (ou rampe de
minéralisation)

Appareil de distillation ou d’entrainement a la #ap

Burette au 1/20.

3- 1- 1- 5-MODE OPERATOIRE

Prise d’essai : peser pour

Prise d’essai (p.€
N.P.K. m=0,2503 g

11 22 16
N.P.K. m’'=0,2508 g
16 08 10

N
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 Minéralisation :

- introduire la prise d’essai dans un ballorkgidahl muni d'un dispositif régulateur
d’ébullition (bille de verre, de céramique ou peede ponce)
- ajouter 1g de catalyseur le cas d’échéant untaggnmoussant

- ajouter 10ml d’acide sulfurique concentré
- placer un entonnoir sur le ballon avec la tigegngkeant dans le col.
- porter lentement a I'ébullition jusqu’a I'appaoit de fumées blanches et laisser en suit
a la température ambiante.
Remarque : si la minéralisation est incomplétau{tlg trouble ou trés coloré) I'opération
doit étre recommenceée en diminuant la prise d’emsa&iffectuant une dilution préalable
(cas des échantillons a forte charge organique)

» Distillation

Introduire dans I'appareil de distillation le comtedu ballon ainsi que les eaux de rincage

(200 a 250ml en volume) et introduire 50 ml d’hydrde de sodium@).

La vapeur qui assure I'entrainement de I'azote amaacal.
« Dosage
- recueillir 200ml du distillat dans un ig@ent contenant 10ml de solution
d’acide borique (d) et de 3a 4 gouttes d’indica{@ur
- ajouter éventuellement un volume d’eau suffisaotgr gue I'extrémité du
tube allongé du réfrigérant soit plongé dans latgmi a titrer, en utilisant :
» La solution titrée d’acide sulfurique (e) si lasgrd’essai contient 2

et 20 mg d’azote exprimé en N, noter le volumeécessaire.
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3- 1- 1- 5-CALCUL DES RESULTATS

Pour calculer la teneur en azote dans deux éclmastid’engrais ; N.P.K. Les étape des
réactions se divisent en trois : pour la minérétisa déplacement par soude et enfin le
titrage

* Minéralisation

2(NHs) + (H,SOy) aqueuse——>  (NHSO, +2(H,0) (1)

« Deplacement par_la soude
2(NH,"), SO +2(N&,0H) — 2(NH',OH) + (2Nd,S0O%)
sous forme moléculaire

(NH4), SO, + 2(NaOH) ——»  2(NBH) +Ng SO, (2)

NH,OH + % BSO, » Y [(Npb,SQ] +H,O (3)

Y5(H,SQy) libére H de concentration N,

C’est-a-dire HSQO, (concentration N)L 1Azote (N)
3
Ou H,SO, (N) —— » 1N (149)

+ Généralisation soit HSO, (n)_.(3) n.14g.N

1000cc HSO, () ___, n.14g 1Y N

1000cc HSO, (N) ——» nl4mg N
p.e ——  M¥H,SO)(N)—— V.n 14mg N (p.e : prise d’essai)
Doupe__ | V.nldmgN

1g ___, V.nldmgN/p.e

V.n 14 16mg N
100g—— e
onal00g—>  V.n 14%g N
ici n=0,1N

et V= Vce B SO, (0,1N)
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100g ——»  Vx01x14 1 x 16°g N
p.e

V. 0,14

D’ou %N=
p.e

Le volume V est la descente de burette dans &gatavec la soude.
Les résultats expérimentaux sont donnés danslkaiab

TABLEAU 9 : résultats de la teneur totale en aztags le titrage avec le soude.

ECHANTILLON Descente de Burette
RESULTAT DE CALCUL

NOM DES (en cc)
ENGRAIS

N. P. K

11 22 16 19,9 %N =11,13%

N. P. K

16 08 10 27 %N = 15,07

Apres I'analyse des résultats sur le tableau, oistate que les valeurs expérimentales
sont en accord avec les valeurs théoriques dansetgais chimiques NPK étudiés.
Malgré les erreurs expérimentales, ces résultatagitent de dire que, la méthode de
KJEDAHL PAR TITRIMETRIE est applicable a I'analyde la teneur totale en azote
dans les engrais.

3. 1. 2.Les difféerents types de minéralisation

La préparation des solutions a doser se différguanides modes de minéralisation. Pour
nos travaux, il existe trois modes :

- la minéralisation par voie seche (a base ddregn

- la minéralisation par voie humide (directe)

- la double minéralisation (voie séche + voie huahid

Dans tout ce qui suit, ces trois minéralisationst sdilisées pour la détermination de la

teneur en P, K, Fe et Mg. Elles permettent d’amassi trois résultats de dosage.
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3. 1. 2. 1. Minéralisation par voie seche

Elle comporte deux étapes :

-détermination des cendres

-mise en solution

Détermination des cendres

Plaque chauffante

.Four a moufle électrique, avec thermostat

.Creusets a incinération en platine ou en alliage de platine et or (10 % en Pt, 90 ¢
en Au), rectangulaires (60x40x25mm) ou ronds (diamétre : 60 a 75mm, hauteur
20 a 25mm)

.Balance de précision.

Peser exactement 5g de produit, quand cela est possible dans une capsule

platine préalablement tarée : {MPlacer la capsule a I'entrée du fouf (iers), le pyromeétre

réglé pour obtenir 550°C a l'intérieur du four et laisser fumer le produit.

Quand le dégagement de fumée a cessé, placer la capsule difisides3du four

(fond). Laisser jusqu’a obtention de cendres blanohggisegen général une nuit)

Le lendemain, sortir les capsules et les mettre a refroidir dans un dessiccateur,

ensuite les peser (W

Rapport- gratuit.com @
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e- Calcul et Résultat

—Mi » 100

La teneur en cendre est (%) = M—pe
p.e : Prise d’essais (en genéral 59)

Les résultats sont indigués dans le tableau 10

TABLEAU 10 : Teneur en cendres par voie seche

ECHANTILLON [CAPSULE |PRISE CAPSULE |CENDRE |MOYENNE
VIDE D’ESSAI  |APRES FOU| (unité g/00g)|(en %)
(M) (p.e) (M2)

NPK F [67,9451| 53863 70,9004 54,86% | 54,82

112216 4 |64,4437| 5,3830 67,3934 54,79%

NPK 5 | 64,4437| 5,2098 66,7594 44,45% | 44,42

160810 2 | 42,7162 5,2173 45,0323 44,39%

3- 1- 2- 2- Mise en solution des cendres

Transférer les cendres dans un bécher de 250mite&Xj@0ml d’eau distillée, puis
15ml de [l'acide chlorhydrigue concentré (HCI 37%2N}, jusqu’a cessation de
I'effervescence. Rincer les capsules avec de Ithstillée. Porter sur une plaque chauffante
et vaporiser a sec pour insolubiliser la silice.

Porter a I'ébullition pendant cing minutes sur piaghauffante sans aller a sec.

En fin, transférer le liquide dans un ballon jaulgé500ml. Laver le bécher a I'eau
chaude, a plusieurs reprises, puis, apres refegdient, compléter le volume avec de I'eau
distillée ; homogénéiser et filtrer.

3- 1- 2- 3- Minéralisation par voie humif&] [17]

- Peser au mg prés, 2g de substance a analyserférearnsette prise d’essai
dans une fiole.
- Ajouter 20ml d’acide sulfurique, agiter pour biemgrégner toute la

matiére et éviter toute adhérence aux parois darbal
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- Faire bouillir pendant 10minutes. Apres un légémidissement

- Ajouter 2ml d’acide nitrique concentré (d : 1,4@hauffer doucement,
laisser refroidir Iégérement et ajouter de nouwaapeut d’acide nitrique.

- Porter a I'ébullition et répéter ces opérationg)jua destruction complete
de la matiére organique.

- Refroidir, ajouter un peut d’eau distillée et tri@msr le liquide dans un
ballon jaugé de 500ml.

- Laver le fiole avec de I'eau distillée chaude.

- Aprés refroidissement, compléter au volume avelted@ distillée.

- Homogénéiser et filtrer.

- On obtient une solution claire pour les différesisages.

3- 1- 2- 4- Double (mixte) minéralisation

La cendre est minéralisée par voie humide. C'aditéida cendre subit l'attaque
de I'acide sulfurique et de I'acide nitrique.

TABLEAU 11 : Deétermination de cendre pour la préparation d’wsmdution

par double minéralisation

CAPSULE| PRISE | CAPSULE
ECHANTILLON|  VIDE D'ESSAI | APRES Four , CENDRE| MOYENNE
(unité g/00¢ (en %)
(My) (p.e) (My)

NPK B 61,0074 | 3,0640 62.6796 54.57 o1 o1
112216  [10/36,8306 | 4,0983 39,0709 54.65 :
NPK 4 164.4389 | 3,5081 66,0356 44,376 1493
160810 |0 38,3977 | 3.8394 40,1061 47.48 ’

Interprétationt lorsqu'on diminue les prises d'essais de ['écilant les

moyennes en % des cendres restent constantes.
Si on obtient les cendres grises ou blanches, iémalisation par voie humide s’en

suit (c’est-a-dire procédé 3122)
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3-1- 3Dosage du phosphore total dans deux endf@i§12] [13] [14]

Le procédé de dosage utilisé est celui de la COMERIRIE DANS LE
SPECTRE DU VISIBLE.

3- 1- 3- 1- Objet et domaine d’application

La méthode utilise la coloration du complexe phaspimadomolybdate ; elle est

appliquée aux deux échantillons d’engrais.
3- 1- 3- 2- Principe

La colorimétrie est une meéethode de dosage basédesupropriétés qu’ont
certaines composées chimiques, (molécules, ions.ddvalopper une réaction colorée au
contact d’'une certaine substance. L'intensité decdéoration est proportionnelle a la
concentration de la molécule ou de I'élément a doBde est mesurée a laide d'un
colorimétrie ou spectrophotometre UV/VIS.

Les substances chimiques absorbent un faisceawadiation envoyé par une

source lumineuse.

Une cellule photoélectrique mesure l'intensité disdeau lumineux transmis,

c’est -a- dire I'absorbance ou la densité optidu®] selon la loi dBEER-

LAMBERT: DO=¢Ic

avec D.O : densité optique

£ Coefficient d’extinction moléculaire d’'un solutlonné dans un solvant donné et a une
longueur d’onde donnée.
| . épaisseur de la solution traversée en cm.
c : concentration de la soluté ou élément a doser.
L’échantillon est traité par voie seche ou par vbienide, et ou mixte (cf.:

paragraphe 3.1.2). On combine ensuite le phosoure forme de complexe
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phosphovanadomolybdique jaune. L'intensité de ation est proportionnelle a la teneur en
phosphore de la solution.
3.1. 3. 3_Appareillage
-Capsules réfractaires
-Fiole de 200ml ou 250ml ou matras de kjeldahl
-Four & moufle a régulation de température
-Plaque chauffante ou appareil similaire
-Spéctrophotometre de précision ou photocolorimgiermettant d’obtenir des
résultats identiques.
3.1. 3. 4_Réactifs
-Acide chlorhydrique 6N, d =1,1
-Acide nitrique concentré d = 1,38 a4 1,42
-Acide nitrique d = 1,32
-Acide nitrique d = 1,045
-Acide sulfurique d = 1,84
-Ammoniaque d = 0,90
-Réactif de phosphovanadomolybdique.

3. 1. 3. 5. Mode opératoire

* Minéralisation

3 minéralisations

(Cf:3121; 3122 ; 3123)

(Cf:312.2 ;3122 ; 3.1.2.3)
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La coloration suit la loi dBEER -LAMBERT pour solution dont les teneurs en
phosphore sont compromises entre 0 et 40mg/mérél donc nécessaire de diluer la solution
obtenue ci- dessous selon la teneur présumée espipbre, de telle maniére que la
concentration finale de la prise soit compriseenégs limites.
Introduire dans un tube a essai 10ml de la soludoisi préparée et ajouter 10ml de
vanadomolybdique.

Homogeénéiser et laisser reposer au moins 10 mirutasaintenant le tube a une
température voisine de 20°C.

Mesurer l'intensité de la coloration a 430nm pap@t a un essai a blanc obtenu
par I'adition de 10ml de réactif a 10ml d’eau diét.

L’appareil donne la concentration ou I'absorbance.

3.1. 3. 5. Calculs et Résultats

Pour calculer P, la formule utilisée est celle de :

X .10°. dil . V. 100 .
P - Unité (g / 1009)

p.e. (exprimé en Q)

Les résultats sont donnés dans les tableaux 12,&8115:

TABLEAU-12 : Préparation et résultats de dosage du phosphorevpar seche

NUMEROTA Teneur

ECHANTILLON | ™" dil absorbant p.e en MOYENNE
(mol (ml) P (g/00g) (%)
N.P.K\Flgs7| 1/250] 0178 500 53863 19,89
1122 16 19.895

4 |8,57 1/250 0,178 50( 5,3830 19,90
N.PK g

3,58 1/200 0,075 50( 5,2098 6,86

6,66
16081015 |358) 1/2000 0071] 500 52173 6,46
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TABLEAU 13 : Préparation et résultat de dosage de phosphorevpar humide

NUMEROTA V Teneur RESULTATS
ECHANTILLON | Tion dil absorbant p.e en o
i (mb) Py | ™
N .P.K
7,506328 1/120 | 0,156 500 2,0579 18,24 21,8
112216 | X
N .P.K
4,450009 1/110 | 0,093 500 3,2361 6,87 7,56
160810 | ¥

3- Minéralisation mixte

TABLEAU 14 : Préparation et résultat de dosage de phosphorevpa mixte

NUMEROTA e Teneur
ECHANTILLON| ™" dil absorbanL v P en | MOYENNE
(mg/) (ml) P (9/009) (%)
11 22 16 |B |5,5650 | 1/230 0,116 500 3,0640 20,88
| 20,56
N.P.K [10]7,21525| 1/230Q 0,150 500 4,0983 20,24
16 08 10 |4 | 2,36395| 1/210 0,50 500 3,5981 6,862
6,86
N.P.K 9 1250948 1/21d 0,53 500 3,8394 6,862

'F, 4,5, 2, X,Y, B, 10, 9 sont respectivementm@serotations des fioles qui cotiennent
les solutions a doser

4- Résultat définitif

ECHAN- | Minéralisation pour voie Minéralisation pour voig Mixte minéralisation
TIOLLON seche humide
N.P.K _ B ) B
11 2216 P= 19,895, P= 21,89, P=20,56%,
N.P.K o _ . B .
16 0810 P=6,667, P=7,56% P=6,86%
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Remarques

X : concentration de la solution
dil : inverse du facteur de dilution
V : volume de la reprise des matiéres minérales
p.e : prise d’essai
D’aprés ce tableau 15, nous constatons tout de guitl existe un écart (2% environ)
entre les résultats obtenus a base de cendrs galeurs commerciales de I'élément
phosphore dans les deux engrais N.P.K. Plusieuwrteuiess doivent étre pris en
considération pour justifier et expliquer cet écart
- lavolatilité de I'élément phosphore pendant laénatisation a base de
cendre (température voisine de 500°C du four afl@opour la
préparation du cendre)
- l'existence des matieres insolubles par HCI conméeidrs de la mise en
solution des cendres. C'est-a-dire des phosphatemnédans les sites

des matieres insolubles.

Par rapport aux valeurs obtenues expérimentalenientéthode utilisant la
minéralisation par voie humide est acceptable cas les composés insolubles par HCI
concentré sont minéralisés par le mélang&S®+ HNOs) concentré.

3.1.4.Dosage de potassium total dans les deux end@&igl] [5] [6] [7] [17]
Le mode de dosage utilisé est celui de TABSORPTIONOMIQUE avec la

longueur d’onde 766,5 nm (spectromeétre d’absanp@domique : Cf. photo n°4).
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3.1.4.1. Objet et domaine d’application

La méthode permet de déterminer la teneur en giatasdes engrais, des
aliments.
3.1.4.2. Principe
La spectrométrie d’absorption atomique est unehott d’analyse utilisant
les propriétés qu’ont les atomes, c’est-a-direléments minéraux, a absorber une quantité
bien définie d’énergie ou de photons de fréquenea béfinie pour passer d'un état

fondamental a un état excité.

Me __hv | M*avech = 6,626 18Js constante de Planck ;

Plus, il y a d’atomes ou des éléments minéraux tasslution, plus, il y a une
énergie sous forme de rayonnement absorbée.

Si dans une source d’atomisation, c’est-a-dire dares solution, se trouve un
nombre No d’atomes par unité de volume a I'étadéonental, 'absorbance A par ces
atomes de leur radiation, est proportionnelle éolecentration de I'élément a doser dans la
solution.

A = K'.C.L avec: K’ est le coefficient qui définila capacité des atomes a
produire des transitions électroniques (c’est alessi section efficace de capture de
photons)

- L : est I'épaisseur de la source d’atome
- C : Concentration de I'élément a doser dans liatiso.
Un spectrometre d’absorption atomique comprend :
- un générateur de photon (lampe a cathode creus@€rt la raie de résonance de

I'élément a doser (une lampe pour chaque élément).
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- Un générateur d'atomes  (flamme) qui nébulise Béditlon, transforme aussi
I'élément en atome capable d’absorber le phot@melfgie ou la lumiere envoyée
par la lampe a cathode creuse.

- Un photomultiplicateur qui mesure la quantité dmikre absorbée ou absorbance et
transforme les informations en données exploitables

On mesure ainsi, les concentrations de I'élémelusér.

L’échantillon est minéralisée, soit : par voie le&cpar voie humide ou par
double minéralisation. La mise en solution est &ma selon le type de minéralisation. Le
filtrat obtenu est dosé dans I'absorption atomigaer avoir la teneur en K. Pour le dosage
de la solution, on introduit dans le filtrat undusion de chlorure de sodium et de nitrate
d’aluminium (solution tampon). L'addition de cesbstances élimine dans une large
mesure, l'interférence d’éléments perturbateurs.

3.1.4.3. Réactifs
- Acide chlorhydrique d = 1,12
- Chlorure de césium
- Nitrate d’aluminium Al (NQ)3, H,O, chimiquement pur
- Chlorure de potassium anhydre
- Solution tampon (Cf. 11.1.1 CsCl)
- Solution étalon de potassium (Cf. 11.1.2.1)
3.1.4.4. Appareillage
- Creusets a incinération en quartz ou en porcgl&wventuellement muni de couvercles
- Four a moufle électrique, avec thermostat
- Photométre de flamme

3.1.4.5. Mode opératoire

- Minéralisations (par voie seche, humide, doubileénalisation) Cf. paragraphe 11.3.1.2
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- Mise en solutions pour obtenir un filtrat
- Lecture sur I'absorption atomique.

3.1.4.6. Courbe d’étalonnage et résultats

Courbe d’étalonnage de K

Tracer la fonction de ABS = f(c)

TABLEAU 16 : Données expérimentales pour tracer la courbe dagtahge de potassium

CONCENTRATION | 0,000 0,400 0,800 1,400 2,000
(mg/ml)
ABSORBANCE 0,00 0,108 0,215 0,345 0,484
BLANK
(eau distillee)

Formule de calcul de la teneur en K.

x.10° .dil .V.100
p.e(expriméeng)

%K =

Avec X :concentration de la solution gg/ml
dil : inverse du facteur de dilution
V : volume de reprise des matiéres minérales

Les résultats du dosage de potassium sont donnédefatableaux 17, 18, 19, 20.

-Minéralisation par voie seche

TABLEAU 17 : Préparation et résultats du dosage de potassiunvpar seche

ECHANTILLON N”memtat'in(ug | D v(m) | peg) Te&?gége)” KI'M (%)
F 1,196 Floc 500 |5,3863 | 14,43291313

NPK 112216 14,62
4 1,226 Floc 500 | 5,3860 | 14,804401263
5 1,330 é 500 |5,2098 | 8,296863604

NPK 160810 7,95
2 1,220 é 500 |5,2173 | 7,599716324
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- Minéralisation par voie humide

» Courbe d’étalonnage et résultats du dosage (voexanllil)

» Apres calcul, on obtient le tableau 18

TABLEAU 18 : Résultats du dosage de potassium par voie humide

Echantillon Résultats
N P K
16,11 %
11 22 16
N P K
8,10 %
16 08 10

- Minéralisation mixte

- Courbe d’étalonnage et résultats du dosagdr Afmexe V).
- Aprés calcul, on obtient le tableau 19.

TABLEAU 19 : Résultats de dosage par voie mixte du potassium

Echantillon Résultats de calcul
N P K
14,98 %
11 22 16
N P K
8,02%
16 08 10

TABLEAU. 20: Reésultat définitif du dosage du potassium dans degxais

ECHANTILLON MINERALISATION VOIE Humide Double
(voie séche)
NPK 14,62% 16,11 % 14,98%
112216
NP K 7,95% 8,10% 8,02%
110810

3.1.4.7 Interprétation des résultats et conclusion

D’apres le tableau 20, on constate que, les valguirsuivent la minéralisation
par voie humide sont en accord avec les résutigtzrigues. On prend comme méthode de

référence pour les deux autres.
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11.3.2. Détermination des éléments mineurs dans deux engjichimiques N.P.K

Pour les dosages des deux éléments mineurs ¢haoisistilise la méthode
d’absorption atomique. Ces éléments sont : Mg eLEemode de dosage est identique a
celui de l'analyse des éléments K, mais la difféegnc’est au niveau de courbe
d’étalonnage et la longueur d’onde utilisée :

Pour Mg :A = 0,520 nm
Pour Fe A’ = 0,224 nm

3.2.1.Le Fer[4] [5] [6] [7]

On utilise le méme filtrat de K
Lecture sur I'absorption atomique
Calculs et résultats
Méme formule pour le calcul du potassium

Les résultats sont donnés dans les tableaux 223224

Tableau 21 Préparation et résultats du dosage de fer paews®che.

X V p.e Teneur en Fe
ECHANTILLON Dil M (%)
(ng/ml) (ml) (9) (9/1009)
4, 535 1/5 500 5,3863 0,21048
N.P.K 11.22.16 0,22
5, 008 1/5 500 5,3860 0,23629
4, 061 1/5 500 5,2098 0,19487
N.P.K 16.08.10 0,19
4, 022 1/5 500 5,2173 0,19272




Tableau 22 Résultats du dosage de fer par voie humide
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ECHANTILLON RESULTATS
NPK 11.22.16 Fe =0,33 %
N.P.K 16.08.10 Fe=0,18 %

Tableau 23 Résultats du dosage de fer par double minéraligatio

ECHANTILLON RESULTATS
NPK 11.22.16 Fe =0,44 %
N.P.K 16.08.10 Fe =0,20 %

Tableau 24 Résultats définitifs du dosage de fer

ECHANTILLON VOIE SECHE VOIE HUMIDE MIXTE
NPK 0,22% 0,33% 0,44
1122 16

NPK 0,19% 0,18 % 0,20
16 08 10

Pendant la mise en solution des cendres, omabdes fumées blanches. Ceci entraine la
diminution valeurs numériques correspondant a lzénalisation a base de cendre, car des
eléments minéraux se volatilisent, les températdigsullition sont inférieures a celle des
cendres.

3.2.1.Le magnésiunt4][5][6][7] (A = 285,2nm)

La méthode utilisée est celle de I'absorption atpreion utilise les méme filtrats

pour K, Mg, Fe et P.

_x.10°.dil.v.100
pe(expriméeng)

Formule : % Mg

V : Volume de reprise des matieres minérales
dil : inverse du facteur de dilution

X : Concetration de la sollution gmg/ml
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Les résultats du dosage de magnésium, sont insldpugs le tableau 25, 26 et

27
Tableau 25 Données expérimentales pour tracer la courbe tbéir@age en Mg
CONCENTRATION 1 0,200 0,400 0,800 0,1
(C) (mg/ml)
ABSORBANCE -0,003 0,188 0,374 0,7040 0,863
(ABS) BLANK

(eau distillée)

Tableau 26 Préparation et résultats du dosage de magnésiunvpig seche

Numérotation . Teneur en K 0
ECHANTILLON X (ug/mi) Dil V (ml) Pe (0) (9/00g) M (%)
F 0,353 1/50 500 5,3863 0,16384
NPK 112216 0,17
4 0,365 1/50 500 5,3830 0,16951
5 0,524 1/500 500 5,2098 2.85519
NPK 160810 2,68
2 0,595 1/500 500 5,2173 2,51087

TABLEAU. 27:Résultat définitif du dosage du magnésium

Voie humide Voie seche Voie seche

+ voie humide

NPK 0,65 % 0,17 % 0,13%
1122 16
NPK 5,63 % 2,68 % 2,80 %
16 08 10

Aprés lI'analyse des résultats, on coasgak le résultat qui suit la minéralisation par
voie humide trois fois plus que les résultats dilisent les minéralisations par voie seche
et double minéralisation. Donc, il est nécessdurdlider la minéralisation par voie humide
comme préparation de I'’échantillon car toutes m®mosés sont tous minéralisés et elle

ne demande pas trop de température comme larpti&oa des cendres.



TROISIEME PARTIE :

FICHE PEDAGOGIQUE
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Introduction :

Du point de vue pédagogique, nous allons prapose cours sur les engrais
chimiques pour la classe de premiéere scientifiggie C et D, pour laquelle les engrais
figurent dans le programme de chimie générale.

En tenant compte de ce programme, nous essaye®uagfinir ce qu’est un engrais,
sont r6le dans l'agriculture, les différents typd®ngrais en enfin les engrais chimiques
N.P.K.

I11.1. Objectifs spécifigues du cours

Apres avoir fait le cours, les éleves doivent &epable de :

« définir ce gu’est un engrais,

¢ comprendre I'importance de chacun des élémentsighén qui se trouve dans un
engrais et leur réle dans I'agriculture.

» informer /sensibiliser les gens des communauifiagegoises sur I'utilisation des

engrais chimiques.

[11.2. Méthodologie
Pour atteindre ces objectifs, nous utilisons conmm#hode d’enseignement ma

démarche questions-réponses
Comme évaluation nous avons opté pour desshgms et échange d’idée entre
enseignant éléves apres le cours a partir d'urtaésliessai cultural de haricot en utilisant

deux engrais différents (fumiers de ferme et aisgromposé N.P.K. 11.22.16).

[11.3. Prérequis
Les prérequis demandés sont :

» Question origine des éléments : carbone, hydrogéxggene, azote, phosphore,
potassium, magnésium, fer, calcium ;

« ecriture des quelques formules chimiques.
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I11.4. Exemple de fiche pédagogique

e Titre: Les engrais chimiques
« Classe 1°®CetD

» Objectifs spécifique Les éléves doivent étre formés a I'utilité éegrais chimiques
N.P.K.

e Durée: 45mn

TIMING | CONTENUS DU COURS| QUESTIONNAIRES| REPONSES ENTENDUS

(Professeur) AUX ELEVES
Introduction - D’apres vais, quel{ CAUSES:
5min En 2004, pendant |asont les facteurs |- Catastrophes naturelles
période de soudure, iljont engendré cet|(gréle, cyclone,
avait une grande pénur pénurie ? sécheresse...)
de riz a Madagascar. - Pratiqee de la culturg
traditionnelle (ketsa
saritaka, fumier ,engrais
biologique...)
SOLUTION

- Pratique de culture
moderne  (ketsa valo
andro....)
- Fertilisation du sg
cultivable: utilisation

d’engrais appropriés.

3 min a- Définition [9] [11, p.33]
D’aprés la norme AFNOR *, les engrais sont: & getieres feilisantes
dont la fonction principale est d’apporter auwarges des élémer
directement utiles a leur nutrition Ces éléments sont des élém
majeurs (N, P et K) et mineurs (Mg, S, Na, Fe,, Mm). Chacun de
eléments a des rbles drémportants dans le développement d’une pl
(synthése chlorophyllien, physiologie, photosysthe..)

b- Les différents types d’engraiff] [11]

2 min En général, il existe deux types d’engrdiss engrais simples et les eng
COMpOSEs.
b.1. Les engrais_simples

Les engrais qui ne contiennent qu’un seul élénfentlisant (N ou P ou K), sot
dits simples. lls sont différenciés par leuréné&nts fertilisants
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TIMING

CONTENUS DU COURS

QUESTIONNAIRES
(Professeur)

REPONSES ENTENDUS
AUX ELEVES

12min

LES
AZOTES

L’élément

ENGRAIS

dominant. L'azote jou

un role tres
dans

veégetatif  rapide d'un

azote e

le développeme

Donnez

chimique

importangorrespondant

(2) donné.

plante et assure la couleur

verte dune feuille d
plante

Exemplel]

-Sulfate d’ammonium
-Nitrate de calcium

LES ENGRAIS
PHOSPHATES
lls apportent

phosphore (P) au sol

aux cultures. L¢

phosphore  favorise
développement
radicalaire

tige, racine,...)

Exemplel]

- le phosphate de calcium

- le  superphospha

simple

* On venait de voir Le
de

et d

engrais phosphatés

caractéristiques

engrais azotés

'élément

(exemple :

D

et

e

e

Pouvezvous me

donner la définitior

des engrais pota

siques ?

la formulé

chaque exemp(e)l &

—

Exemplel]
- (NHy)2S0,
- Ca(HNGy),

Exemplel :
- Cqg(PQOy):

- Ca(HPQy):

ENGRAIS
SIQUE

d-'élément prioritaire el

POTAS]

pourcentage est

potassium

—
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TIMING

CONTENUS DU COURS

QUESTIONNAIRES
(Professeur)

REPONSES ENTENDUS
AUX ELEVES

LES ENGRAIS
POTASSIQUES
L'élément dominant e

pourcentage est
potassium.

Role:

Le potassium accroit
résistance des végéta
et aig
de

fleurs et la conservatiq

aux maladies

dans la formation

de la graine.
Exemple:
Sulfate
K2SOy

de

potassium :

a

5min

b.2. Les engrais cCOmposeés

Il est

éléments fertilisants. la méthode la plus

souvent nécessaire d’apporter aux sols wu @antes plusieut

contenant ces différents éléments.

simpi¢ @utiliser I'engrais

Il y a deux méthodes po
préparer  un

chimique composé

engraiguelles sont ces de

- D’aprées  vous

méthodes ?

- Mélanger les engrais

simples en proportio
convenables.

- Synthétiser directement
les engrais contenant au

moins deux élémen

fertilisants.




63

12min

C. Application et évaluation du cours

C.1. Le tableau suivant donne un résultat d'esgairal de haricot. Interprét

les résultats obtenus.

CRITERE

TEMOIN| (utilisation

des fumiers de ferme

AVEC ENGRAIS N.P.K.
11.22.16

Développement

* Tiges (taille)

» Haut de 30 a 35cn
moins deéveloppé.
= Réponse manque
essentiellement
phosphore et de
potassium
 Assez grandes, U

» Haut de 40 a 50cm, pl
développé avec plusieyrs
branches.

* Plus grandes que celle

peu jaunies etlu témoin et elles so
dressées. vertes et normales

* Feuilles = Réponse manque
d’azote (N)

Floraison e retardée de « Avancée de quelqu
quelques jours (3j) |jours.
o fleurs peu * Fleurs abondantes et pn
nombreuses peut voir la brmation des

gousses.

= Réponse Manque
de potassium

Maturité * Retardée d’'une « Avancée d’'une semaine

semaine

= Réponse
manque essentiel-

lement de potassium
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C.2. Surun sac d’engrais N.P.K., on trouve ['étiggesuivant N.P.K. 11 22
16. Que signifie ces trois chiffres ?
Réponse Ces chiffres Indiquent les pourcentages massigies élémen
correspondants : - 11% d’azote

- 22% du phosphore

- 16% du potassium

6 min

Les constituants de deux engrais peuvent ddiemen des réactions plus
moins violentes qui se soldent :
- soit par des dégagements gazeux de matierediséarts qui seront €
partie perdues avant I'emploi.
- soit par une modification de I'état physique rafmant ung
impossibilité pratique d’utilisation.
- soit par une @évation de température si forte qu’elle peutraéner
des incendies.
Exemple: mélange de nitrate de calcium avec sulfatamdhoniac |g
réaction s’écrit :
Ca(NQ)2t+ (NHy), SO, — CaSe+ 2NH,NO; + Q
Cette réaction esttres exothernadélévation de température forte,
peut entrainer des incendies aux plantes. Alors a une meélang
impossible.
Ainsi, la résolution des problemes de fertilisati du sol conduit
remarquer que certains mélanges simples soitaeds (mélange
possible) alors que d’autres sont inefficaces lgnge impossible). L
tableau 28 donne les mélanges des engrais quigoentr étre possibles (

impossibles.
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Tableau 28 Mélanges d’engrais possibles ou impossilpldg

ANEVA 10 A1VaD

YAVHD

HATHE 9nDINVOHED STvioNg

WIISsvyIoa

WIS 18 THAROTHD

AADIDIVOLE FIVHISOHA

TAMOIYN. AIVHISOHA-T T

AIVHASOHINAANS

ASBYIOd0NTTIN

BNOVINOMRY, 0 BIVIIIN

ROTOTVD A0 SIRVNVID

HOTOTVD Ad HIVILIN.

WATSSVIg
am@w,zgﬁm@%uﬁﬁ@a@@ywm

ANDYINOWWY (0 ALVHASOH

ANOV INOWHY .0 21V4108

N

E T

AW
3 3%

MEL

i

TERDIT

DAGE

DE

NT

5

wese

|

H

MELANGE AU MOME



66

[11.5. Les roles des engrais dans I'agricultuf]
L’engrais a pour role :

- d’apporter aux plantes des éléments directemesimadables car au cours de sa
croissance, les plantes absorbent des élémentsuiraagt mineurs) en les puisant soit dans
le sol, soit dans I'atmosphére

- de compenser l'insuffisance en éléments fertilisalans les sols cultivables

- d'augmenter les rendements obtenus

Chacun des éléments joue des rbles spécifiquedgeplante et la fertilisation du sol.

Pour les éléments majeurs :

« AZOTE(N)

L’'azote :

- assure le développement végétatif rapide

est un aliment de base d'une plante (constituties @rotéines et des acides
nucléiques)
- augmente la capacité d’échange radicalaire

« PHOSPHORHP)

- Le phosphore joue un double réle de véhicule eearaians la photosynthése
- Il favorise le développement radicalaire
- Il est tres abondant dans les organes jeunes &tlts

« POTASSIUM(K)

Le potassium :
- intervient comme régulateur des fonctions, darssimilation chlorophyllienne
- accroit la résistance des végétaux aux maladigsoggmiques

Pour les éléments mineurs

« MAGNESIUM (Mg)

Le magnésium : - est un élément constitutif dehlarophylle
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- est nécessaire au développement de la plante
 SOUFRE(S)
Le soufre est un aliment important pour les végétaonstituant de certaines
protéines et enzymes, activateurs de la respiration
+ SODIUM (Na)
Il est indispensable a certaines plantes (exengitay.
Un exces du sodium entrainera des modificationsviéables de la structure du sol.
« CALCIUM (Ca)
Il joue un réle non négligeable dans la physiolafgda plante surtout les
rapports entre Ca/Mg et Ca/K.
Il favorise les maturités des fruits et des organes
* Le FER(Fe)
Il intervient comme enzyme et catalyseur dansidaé&bion de la chlorophylle.
Il entre dans le phénomeéne d’oxydoréduction deates et des nitrites dans
les feuilles

« MOLYBDENE (Mo)

Il joue un role dans I'assimilation des nitrateslas la fixation de I'azote de l'air.

« MANGANESE (Mn)

Il sert de catalyseur du métabolisme (synthéseatéipe et de vitamine C
dans les fruits et les organes chlorophylliens).

[11.6. Les engrais chimigueNPK [11]

Les engrais chimiques NPK sont des engrais corsgesgaires. Dans ce

mémoire, on utilise deux engrais N.P.K.
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6.1.Fiche Technique N.P.K11-22-16

- Engrais complexes titrant

e 11 unités d’azote (en N)
e 22 unités de phosphore (es(k)
e 16 unités de potassium (en®)

- Nom commercial NPK 11 22 16

- Forme: Granulé
- Prix: 1.100 Ariary/kg (détail) (année 2005)
- Utilisation : Culture de riz, mais, légumes

- Dose a I'hectare de 200kg a 500kg

- Mode d’application

De préférence, épandage avant le labour et av@anbttage, pulvérisage et
hersage, repiguage ou au moment de semis.
Il faut toujours enfouir I'engrais.

- Réle: - assure le développement végétatif et ra@nai

- lutte contre les maladies et sécheresse
- favorise la croissance de la plante et la fructian

- Recommandation

* ne pas avaler
» stocker dans un endroit sec (engrais hygroscopique)
* laver les mains et les pieds apres utilisation

6.2.L'engrais NPK 16 08 10

 Composition de I'engrais

- ELEMENTS MAJEURS

N : 16% d’AZOTE dont 13,7% nitrique et 2,2% ammaaia
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P :8% d'ANHYDRIDE PHOSPHORIQUE Ps soluble dans le citrate

d’ammoniaque alcalin
K : 10% d’Oxyde de Potassium® soluble dans I'eau

- ELEMENTS MINEURS

 Eléments secondaires

= ANHYDRIDE SULFURIQUE SQ dont 8% soluble dans I'eau
= 1% d'Oxyde de Magnésium MgO (soluble dans I'eau)

e QOligo-éléments - B : 0,008%

- Mo : 0,02%
- Mn : 0,03%
- Cu:0,04%
- Zn : 0,008%
- Fe : 0,08%

e Modes d’emplot

L’engrais ternaire spécial NPK 16 08 10 s'utilise :

- En fumure de fond avant de planter

100g & 150g d’engrais (2 ou 3 poignées) padenterre & mélanger de facon homogéne

- En fumure d’entretien, au printemps et en automne

1. Epandre 50 a 60g d’engrais (1 poignée) par m2 awulface occupée par les
racines (cette surface est [égérement supériecetieades branches)
Remarque pour les plantes de terre de bruyere + azat@eensias
- Il ne modifie pas le pH du sol ou du substrat dagsel il se trouve incorporé
» Dosage a I'hectare : 4kg/80m?2

* Recommandation : - ne pas avaler
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- laver les mains et les pieds apres utilisation

[11.7. Propositions d’exercice et de solution

Cet exercice est destiné aux éleves de premienregyaluer la compréhension
sur la synthese de I'acide nitrique HNO
Enoncé :
L’organigramme ci-dessous représente les prinegpatapes de la synthése
de HNG. Complétez cet organigramme et nommez les différezorps purs qui

interviennent dans cette synthése.

1) O, ()

(2) NO (4) HNO3

\ 4
A 4
\ 4
A 4
\ 4

NO

Figure 8 :.Schéma incomplet de la synthese de EINO

Solution:

Les réponses attendues sont :

(1): O air: oxygene de lair

(2): NHs
(3): HO
(4): NG
(5): HO

Ainsi se termine la troisieme partie de ce mémoire
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CONCLUSION

Notre sujet de mémoire consiste a doser les élémeajeurs et mineurs
dans I'engrais chimique N.P.K. Pour arriver a rnins,fnous avons divisé notre étude
en trois grandes parties. Dans la premiere pauties avons expliqué theoriquement
les propriétés physico-chimiques et les modes dHetibns des éléments qui
constituent I'engrais. La seconde partie, nous sayoncédé a I'expérience pratique
pour déterminer les teneurs des éléments dansébdaxtillons d’engrais N.P.K.

La méthode d’absorption atomique, reste la méme laodétermination de la teneur
des éléments : potassium, magnésium et le ferutijise certaines propriétés des
atomes : « plus il y a d’atomes ou des élémentgmaix dans la solution, plus, il y a
une énergie sous forme de rayonnement qui estl@®s@our passer, d’'un état a un
autre ». De plus, le procédé de KJELDHALL par ritrie qui est une application

du dosage acide base permet de connaitre la teneazote total dans des produits
chimiques. Pour le pourcentage en phosphore totalutilise la méthode de

colorimétrie dans le spectre du visible qui estébasur une réaction colorée au
contact d'une certaine substance. La troisiemeigpas$t consacrée a la fiche
pédagogique qui décrit I'engrais chimique N.P.K.

Il est nécessaire de déterminer les pourcentagssigues de chaque
élément dans les engrais chimiques NPK, vérifientrdler les produits industriels
et améliorer les modes de dosage des éléments.

Partant du résultat de l'analyse du dosage deseéls dans les
échantillons, nous pouvons dire que le mode deggogai suit la minéralisation par
voie humide est trés acceptable aux analyses dgmisrcar tous les composés
insolubles par HCI sont tous minéralisés et sadtad#s sont plus proches des valeurs
commerciales des éléments dans les engrains clesguP.K.

A titre d’indication tres générale et sous résemeetrés nombreuses
exceptions, nous ne prétendons pas avoir faitavailrparfait. Mais nous espérons
gue ce travail puisse intéresser les éleves etdggulteurs sensibilisés car ils

semblent aussi prometteurs de développement du moalede notre pays.
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ANNEXE Il : COURBE D'ETALONNAGE ET RESULTATS DU DOSAGE DE POTASSIUM PAR ABSORBTION

ATOMIQUE (MINERALISATION PAR VOIE HUMIDE)

K
SAMPLE 1 REPLI| CATE 1 MANUAL
O . 494 ABSORBANCE CONCENTRATI ON BC OFF
| NTEGRATI ON 5.0 (sec) Al R- ACETYLENE
PRI NTI NG
CALI BRATI ON
CONC % RSD VEAN READI NG
ABS
BLANK 0. 000 0. 000 0. 000 0. 000 0. 001
STANDARD 1 0. 400 0.5 0. 109 0.110 0. 109 0. 110
STANDARD 2 0. 800 0.6 0. 219 0.218 0.218 0. 220
STANDARD 3 1.400 0.2 0. 358 0. 357 0. 359 0. 358
STANDARD 4 2. 000 0.5 0. 494 0. 496 0. 492 0. 496
RESL OPE 0. 400 0.0
SCOLUTI ON PROGRAM CALI BRI N ANALYTI CAL
TYPE STORAGE GRAPH RESULTS
K
SAMPLE 1 REPLI| CATE 1 MANUAL
O . 494 ABSORBANCE CONCENTRATI ON BC OFF
| NTEGRATI ON 5.0 (sec) Al R- ACETYLENE
PRI NTI NG
CALI BRATION DE GRAPH
0.544
A
B
S
0. 000
0. 000 CONCENTRATI ON 2.200
SOLUTI ON GRAPHI CS CALI BRI - ANALYTI CAL
TYPE CURSOR TI ON RESULTS
SAMPLE 1 1.048 1.4 0. 281 0.278 0.279 0. 285

SAMPLE 2 0. 663 0.5 0.181 0.182 0.181 0. 180
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ANNEXE IV : COURBE D’ETALONNAGE ET RESULTATS DU DO SAGE DE POTASSIUM PAR ABSORBTION

ATOMIQUE (DOUBLE MINERALISATION)

K
SAMPLE 1 REPLI CATE 1 MANUAL
O . 490 ABSORBANCE CONCENTRATI ON BC OFF
| NTEGRATI ON 5.0 (sec) Al R- ACETYLENE
PRI NTI NG
CALI BRATI ON
CONC % RSD MEAN READI NG
ABS
BLANK 0. 000 0. 007 0. 007 0. 007 0. 008
STANDARD 1 0. 400 0.9 0. 104 0. 105 0. 105 0. 104
STANDARD 2 0. 800 0.3 0.211 0.212 0.211 0. 210
STANDARD 3 1. 400 0.5 0. 349 0. 348 0. 349 0. 351
STANDARD 4 2. 000 0.5 0. 490 0. 488 0. 492 0. 491
RESL OPE 0. 400 0.0
SCOLUTI ON PROGRAM CALI BRI N ANALYTI CAL
TYPE STORAGE GRAPH RESULTS
K
SAMPLE 1 REPLI| CATE 1 MANUAL
O . 490 ABSORBANCE CONCENTRATI ON BC OFF
| NTEGRATI ON 5.0 (sec) Al R- ACETYLENE
PRI NTI NG
CALI BRATION DE GRAPH
0. 540
A
B
S
0. 000
0. 000 CONCENTRATI ON 2. 200
SOLUTI ON GRAPHI CS CALI BRI - ANALYTI CAL
TYPE CURSOR TI ON RESULTS
SAMPLE 1 1. 052 0.4 0.273 0. 272 0. 274 0.274
SAMPLE 2 0. 185 0.4 0. 304 0. 303 0. 304 0. 305
SAMPLE 3 0. 890 0.6 0. 234 0. 234 0. 233 0. 235

SAMPLE 4 1. 206 0.9 0. 309 0.311 0. 308 0. 306



78

ANNEXE V: COURBE D'’ETALONNAGE ET RESULTATS DU DOSA GE DU FER PAR ABSORBTION ATOMIQUE

(MINERALISATION PAR VOIE SECHE)

Fe
SAMVPLE 1 REPLI CATE 1 MANUAL
O . 339 ABSORBANCE CONCENTRATI ON BC OFF
| NTEGRATI ON 5.0 (sec) Al R- ACETYLENE
PRI NTI NG
CALI BRATI ON
CONC % RSD MEAN READI NG
ABS
BLANK 0. 000 0. 003 0. 004 0. 003 0. 003
STANDARD 1 1. 000 0. 044 0. 043 0. 044 0. 044
STANDARD 2 2. 000 0. 084 0. 085 0.84 0. 084
STANDARD 3 5. 000 0.197 0.198 0. 195 0.198
STANDARD 4 9. 999 0. 339 0. 339 0.341 0. 337
RESL OPE 1. 000 0.0
SOLUTI ON PROGRAM CALI BRI N ANALYTI CAL
TYPE STORACE GRAPH RESULTS
Fe
SAMPLE 1 REPLI| CATE 1 MANUAL
O . 339 ABSORBANCE CONCENTRATI ON BC OFF
I NTEGRATI ON 5.0 (sec) Al R- ACETYLENE
PRI NTI NG
CALI BRATION DE GRAPH
0.373
A
B
S
0. 000
0. 000 CONCENTRATI ON 10. 999
SOLUTI ON GRAPHI CS CALI BRI - ANALYTI CAL
TYPE CURSOR TI ON RESULTS
SAMPLE 1 4.061 1 0.162 0. 160 0. 164 0. 163
SAMPLE 2 4.022 1 0.161 0. 159 0. 163 0.161
SAMPLE 3 45. 535 0.7 0. 180 0.179 0. 180 0.181
SAMPLE 4 5. 008 1 0.197 0. 196 0. 200 0.196
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ANNEXE VI: COURBE D’ETALONNAGE ET RESULTATS DU DOS AGE DU FER PAR ABSORBTION ATOMIQUE

(MINERALISATION PAR VOIE HUMIDE)

Fe
SAMPLE 1 REPLI CATE 1 MANUAL
O . 2 2 4 ABSORBANCE CONCENTRATI ON BC OFF
| NTEGRATI ON 5.0 (sec) Al R- ACETYLENE
PRI NTI NG
CAL| BRATI ON
CONC % RSD VEAN READI NG
ABS
BLANK 0. 000 -0. 005 -0.002 -0. 007 -0. 005
STANDARD 1 1. 000 2.6 0. 026 0. 025 0. 026 0. 026
STANDARD 2 2. 000 5.2 0. 051 0. 053 0. 051 0. 048
STANDARD 3 5. 000 0.1 0.114 0.114 0.114 0.113
STANDARD 4 9. 999 0.5 0. 224 0. 224 0. 225 0.223
RESL OPE 1. 000 0.0
SOLUTI ON PROGRAM CAL| BRI N ANALYTI CAL
TYPE STORAGE GRAPH RESULTS
Fe
SAMPLE 1 REPLI CATE 1 MANUAL
O . 2 2 4 ABSORBANCE CONCENTRATI ON BC OFF
| NTEGRATI ON 5.0 (sec) Al R- ACETYLENE
PRI NTI NG
CALI BRATION DE GRAPH
0. 247
A
B
S
0. 000
0. 000 CONCENTRATI ON 10. 999
SOLUTI ON GRAPHI CS CALI BRI - ANALYTI CAL
TYPE CURSOR TI ON RESULTS
SAMPLE 1 2.402 3.1 0. 061 0. 058 0. 061 0. 062
SAMPLE 4 2. 755 3.0 0. 069 0.70 0. 066 0. 069

(E51) : UPWARD CURVATURE
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ANNEXE VII: COURBE D’ETALONNAGE ET RESULTATS DU DO SAGE DU FER PAR ABSORBTION ATOMIQUE

(DOUBLE MINERALISATION)

Fe
SAMPLE 1 REPL| CATE 1 MANUAL
O . 450 ABSORBANCE CONCENTRATI ON BC OFF
| NTEGRATI ON 5.0 (sec) Al R- ACETYLENE
PRI NTI NG
CALI BRATI ON
CONC % RSD MEAN READI NG
ABS
BLANK 0. 000 0. 001 0. 001 0. 001 0. 002
STANDARD 1 1. 000 5.5 0. 049 0. 050 0. 046 0. 051
STANDARD 2 2. 000 0.9 0. 098 0. 097 0. 099 0. 097
STANDARD 3 5. 000 1.0 0. 236 0. 238 0. 234 0. 236
STANDARD 4 9. 999 0.2 0. 450 0. 450 0. 449 0. 450
RESL OPE 1. 000 0.0
SOLUTI ON PROGRAM CALI BRI N ANALYTI CAL
TYPE STORAGE GRAPH RESULTS
SAVPLE 1 REPLI CATE 1 MANUAL
O . 450 ABSORBANCE CONCENTRATI ON BC OFF
| NTEGRATI ON 5.0 (sec) Al R- ACETYLENE
PRI NTI NG
CALI BRATION DE GRAPH
0. 495
A
B
S
0. 000
0. 000 CONCENTRATI ON 10. 999
SOLUTI ON GRAPHI CS CALI BRI - ANALYTI CAL
TYPE CURSOR TI ON RESULTS
SAMPLE 1 3.002 0.7 0. 145 0. 146 0. 145 0. 144
SAVPLE 2 3. 043 2.6 0. 147 0. 143 0. 150 0. 148
SAMPLE 3 5. 307 0.8 0. 250 0.251 0. 248 0. 251

SAMPLE 4 7.175 0.5 0.331 0. 330 0. 333 0.331
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ANNEXE VIII: COURBE D'ETALONNAGE ET RESULTATS DU D OSAGE DU MAGNESIUM PAR

ABSORBTION ATOMIQUE (MINERALISATION PAR VOIE HUMIDE)

Mg
SAMPLE 1 REPLI CATE 1 MANUAL
O . 52 O ABSORBANCE CONCENTRATI ON BC OFF
| NTEGRATI ON 5.0 (sec) Al R- ACETYLENE
PRI NTI NG
CALI BRATI ON
CONC % RSD VEAN READI NG
ABS
BLANK 0. 000 0. 001 0. 002 0. 001 -0. 000
STANDARD 1 0. 200 3.4 0.104 0. 108 0. 103 0.101
STANDARD 2 0. 400 1.0 0.187 0. 187 0. 185 0.189
STANDARD 3 0. 800 1.1 0.413 0. 408 0. 414 0. 417
STANDARD 4 1. 000 0.4 0. 520 0. 517 0. 522 0. 520
RESL OPE 0. 200 0.0
SOLUTI ON PROGRAM CAL| BRI N ANALYTI CAL
TYPE STORAGE GRAPH RESULTS
My
SAMPLE 1 REPLI CATE 1 MANUAL
O . 52 O ABSORBANCE CONCENTRATI ON BC OFF
| NTEGRATI ON 5.0 (sec) Al R- ACETYLENE
PRI NTI NG
CALI BRATION DE GRAPH
0.572
A
B
S
0. 000
0. 000 CONCENTRATI ON 1.100
SOLUTI ON GRAPHI CS CALI BRI - ANALYTI CAL
TYPE CURSOR TI ON RESULTS
SAMPLE 1 0.729 0.7 0. 370 0. 367 0. 371 0. 371

SAMPLE 2 0.534 6.9 0. 258 0. 238 0. 266 0. 270
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ANNEXE IX: COURBE D’ETALONNAGE ET RESULTATS DU DOS AGE DU MAGNESIUM PAR ABSORBTION

ATOMIQUE (MINERALISATION PAR VOIE SECHE PLUS VOIE HUMIDE)

Mg
SAMPLE 1 REPLI CATE 1 MANUAL
O . 747 ABSORBANCE CONCENTRATI ON BC OFF
| NTEGRATI ON 5.0 (sec) Al R- ACETYLENE
PRI NTI NG
CALI| BRATI ON
CONC % RSD VEAN READI NG
ABS
BLANK 0. 000 -0.001 -0.001 -0.001 -0.001
STANDARD 1 0. 200 0.7 0. 208 0. 209 0. 207 0. 207
STANDARD 2 0. 400 0.7 0. 320 0. 319 0. 319 0. 323
STANDARD 3 0. 800 0.5 0. 620 0. 620 0. 617 0. 623
STANDARD 4 1. 000 0.4 0. 747 0. 746 0. 751 0. 745
RESLOPE 2.00 0.0
SOLUTI ON PROGRAM CALI BRI N ANALYTI CAL
TYPE STORAGE GRAPH RESULTS
My
SAMPLE 1 REPLI CATE 1 MANUAL
O . 747 ABSORBANCE CONCENTRATI ON BC OFF
| NTEGRATI ON 5.0 (sec) Al R- ACETYLENE
PRI NTI NG
CALI BRATION DE GRAPH
0. 822
A
B
S
0. 000
0. 000 CONCENTRATI ON 1.100
SOLUTI ON GRAPHI CS CALI| BRI - ANALYTI CAL
TYPE CURSOR TI ON RESULTS
SAMPLE 1 OVER 0.2 1.674 1.672 1.677 1.672
SAMPLE 9 0. 154 1.2 0. 160 . 161 0. 161 0. 158
SAMPLE 10 0. 216 0.5 0. 220 0. 220 0. 220 0.218

SAMPLE 12 0. 423 0.3 0.323 0.323 0.328 0.323
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ANNEXE X : TABLEAU PERIODIQUE DES ELEMENTS CHIMIQUES

| 26 FER(Fe)
Masse atomique : 55,845
Groupe : éléments de transition
Configuration électronique : 2-8-14-2
Date de la découverte ; Antiquité

Nérniart mar * inFonnn

8
0
16
5
34

Se

Te

Non-métaux @ Métoux elcalino-terreux () Autres métaux Actinides () Gaz rares

__Métaux alcaine . @ Eléments de transition | _ Halogénes Lanthanides
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ANNEXE XI : ATTESTATION DU STAGE AU LABORATOIRE DE
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MINISTERE DE LENSEIGNEMENT
SUPERIEUR ET DE LA RECHERCHE

SCIENTIFIQUE

CENTRE NATIONAL DE RECHERCHES

SUR L’Environnement

DEPARTEMENT « ENVIRONNEMENT
ET QUALITE DE LA V1E »

39, Rue Rasamimanana
Fiadanana
Tél: 2226469 - BP . 1739

LABORATOIRE DANALYSE ET DE CONTROLLE
DI LA QUALITE DES ALIMENTS ET DES EAUX

ATTESTATION

Je soussigné, REND Roger Andrianalimanana, Chef de Département
« Environnement et Qualité de la vie » du Centre National de Recherches sur
PEnvironnement (C.N.R.E.D.  atteste par la  présente  que  Monsjeur
MISAHARIJAONA Barinjaka. étudiant en 3°™ Année a I'Ecole Normale
Supéricure de 'Université d Antananarivo. option Physique-Chimie, a
effeetud un stage pratique dans le Laboratoire dudit département dans le cadre
de fa préparation de son mémoire de fin d'éludes en vue de "obtention de
CAPEN.
En foi de quoi. lui est délivrée cette attestation pour servir et faire valoir ce
que de droit.

Fait & Antananarivo, le

Le Chef de-Département
« Enviropaement et Qualitd de la vie »

C.N.R.E



