TP 11

DOSAGE DE LA TENEUR EN P2O5 DANS L’ENGRAIS CHIMIQUE NPK

L’engrais NPK est un engrais chimique multi-élémentaire, nécessaire au développement des plantes. C’est un mélange de K2SO4, KCl avec soit  des phosphates d’ ammonium (NH4H2PO4  et (NH4)2HPO4 contenant 6-12% de N et 47-52% P2O5 (appelé amophote), soit avec (NH4)2HPO4 contenant 18-21% N et 50-54% P2O5 (appelé biamophote).

L’engrais nitrophote K est un mélange de l’amophote et de KNO3  contenant 12-16 % N, 12-16 % K2O et 12-16 % P2O5.

La teneur en N, P, K des engrais peut être choisie suivant les besoins des plantes.

1. Principe

- Dissolution de l’échantillon: L’échantillon d’engrais est dissous dans l’eau en obtenant des solutions de PO43-.

- Dosage de la teneur totale en PO 43-  par titrage acido-basique
+  Précipitation des ions PO43- par le mélange aqueux nitromolipdique (NH4)2MoO4 + HNO3:

H3PO4  + 21(NH4)2MoO4 + 21HNO3  →                                                                             (NH4)3 [P(Mo3O10 )4] + 21 NH4 NO3  + 12 H2O  

+  Filtration, lavage du précipité jusqu’à l’absence totale de HNO3.  Ensuite le dissoudre dans un volume exact mais en excès de NaOH. L’excès de NaOH est titré par la solution de HCl en présence de la phénolphtaléine:

(NH4)3 [P(Mo3O10 )4] +  23 NaOH →                                                             NaNH4 HPO4  + (NH4)2 MoO4 + 11 Na 2 MoO4  + 11 H2 O

Dans le cas de la dissolution du précipité de (NH4)3[P(Mo3O10)4] par NaOH, il arrive souvent que la quantité de NaOH utilisée soit plus grande à cause de la réaction suivante:

NH4+    +  OH-  →   NH3   +  H2 O

Donc, pour éviter cette erreur, avant de dissoudre le précipité par NaOH, il faut y ajouter un volume quelconque d’aldéhyde formique qui se combinera avec les ions NH4+ en formant l’urotropine (CH2)6N4:

4(NH4)3[P(Mo3O10)4] + 104 NaOH + 18 HCHO →                             4 Na2HPO4 + 48 Na2MoO4 + 3(CH2)6N4 + 74 H2O

2.  Mode opératoire

Peser sur une balance analytique une quantité exacte (environ 1,0gr d’engrais NPK) et l’introduire dans un bécher en pyrex de 250 mL. Y ajouter environ 50 mL d’eau distillée et bien agiter. Filtrer sur papier-filtre à bande jaune. Transvaser le filtrat et les eaux de rinçage dans une fiole jaugée de 100 mL. Remplir jusqu’au trait de jauge. Homogénéiser. On obtient la solution A.

Introduire dans un bécher thermique 10,0 mL de solution A et environ 10 mL de NH4NO3 5%. Chauffer jusqu’à environ 60°C. Enlever le bécher de la plaque chauffante. Y ajouter goutte à goutte, en agitant, 20 mL de solution nitromolipdique 0,05 M. Laisser vieillir le précipité pendant 60 min. Décanter et rincer le précipité sur un papier-filtre à bande jaune par la solution de KNO3 à 5 %  jusqu'à  élimination totale de l’acidité (environ une dizaine de fois). L’absence d’acidité est testée par l’ajout à 10 mL environ d’eau de rinçage d’une goutte de phénolphtaléine et d’une goutte de NaOH  à 0,1M. La teinte rose sera observée.  

Transférer le précipité (y compris le papier filtre) dans un bécher. Y ajouter 10 mL d’aldéhyde formique ayant un pH neutre (vérifier préalablement en présence de phénolphtaléine), un volume exact de la solution  titrée de NaOH 0,05M jusqu’à la dissolution totale du précipité. Y ajouter encore un excès exact de NaOH (environ 5,0 mL). Noter le volume total de NaOH ajouté. Titrer l’excès de NaOH par une solution titrée de HCl en présence de la phénolphtaléine comme indicateur.

3. Expression des résultats

- La teneur en P2O5 est   exprimée en %. 

- La formule de calcul est déterminée par l’étudiant.

4. Produits chimiques

- Echantillons sous forme de grains d’engrais NPK.

· Solutions de mélange nitromolipdique, de HCl à 6 N et d’ NH3 à 25%.

· KNO3 cristallin, H2C2O4 .2H2O cristallin.

· Solutions  de NaOH, de HCl de titre à déterminer.

· Indicateurs : phénolphtaléine et méthyle jaune.   
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