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Objectif

� Développer une méthode de minéralisation simple au 
moyen de récipients de minéralisation jetable à usage 
unique en polypropylène, permettant une seule et unique 
manipulation avant la détermination élémentaire. Cette
méthode ne nécessite qu’un transfert de l’échantillon et 
permet ainsi de réduire les erreurs opératoires. 

� L’Aliment pour Animaux provenait de l’AAFCO
(Association of American Feed Control Officials). 

� La Chair de Poisson utilisée était un Tort-2 en provenance 
du NRC (National Research Council of Canada)



Situation
� Les aliments pour animaux et les 

chairs de poissons sont des 
échantillons potentiellement 
problématiques pour l’analyse : 
fortes teneurs en protéines et en 
matières grasses et en fibres. 

� Les échantillons sont fortement
susceptibles de former des 
mousses et d’occasionner des 
débordements pendant la 
minéralisation par voie humide.



Développement Méthode
� Cible Principale : Aliments pour animaux ou agro-alimentaire avec fort 

contenu en matières grasses
� Combinaison acide : HNO3 and HCl+ H2O2

� Etape 1 : montée : aussi vite que possible, sans débordement (frothing over) 
� Typiquement 45 minutes

� Etape 1 : palier : tant que dure le “frothing”
� Typiquement moins de 10 minutes

� Etape 2 : montée : température minimale pour initier un reflux
� Typicquement 65�¡C

� Etape 2 : palier : temps le plus court pour laver les parois (wash down).
� Typicquement 5 à 15 minutes

� Etape 3 : montée : aussi vite que possible sans perte d’analyte 
� Typiquement 20 à 35 minutes

� Etape 3 : palier : temps le plus court, confirmé par analyse de Matériaux de 
Référence Certifiés et recouvrements de dopage

� Typiquement 30 à 60 minutes
� Vérifié par l’analyse uniquement



Programme Température Multi-paliers



Méthode de Minéralisation par Voie Humide



Minéralisation par Voie Humide
� Durée : 2 heures
� Capacité : 24 (DigiPREP 

Jr) ou 48 échantillons 
(DigiPREP MS)

� Nécessite un transfert 
d’échantillon (pesée)

� Minéralisation dans un 
récipient jetable en 
polypropylène jaugé
Classe “A” à 50 ml

� Nécessite le contrôle de 
la température



Aliment pour Animaux : Valeurs AAFCO

14.38%11.5079.98Zn (ppm)

4.75%0.0400.832P (%)

6.55%0.0430.650Na (%)

13.89%5.9042.48Mn (ppm)

6.70%0.0110.169Mg (%)

4.88%0.112.30K (%)

23.66%33.15140.13Fe (ppm)

9.56%2.0321.20Cu (ppm)

4.30%0.0410.957Ca (%)

DSRDéviation 
Standard

MoyenneRésultats AAFCO



Résultats Echantillon de Contrôle AAFCO

5.88%5.3290.4710.85%8.6379.51Zn (ppm)

3.01%0.0260.8712.55%0.0210.803P (%)

3.09%0.0220.7053.83%0.0270.709Na (%)

4.82%1.8738.7663.11%5.608.87Mn (ppm)

3.01%0.0050.1638.45%0.0150.175Mg (%)

2.57%0.062.422.51%0.062.41K (%)

6.63%10.23154.2827.33%16.4860.32Fe (ppm)

3.31%0.7322.106.65%1.4321.54Cu (ppm)

2.76%0.0291.0412.43%0.0220.957Ca (%)

DSRDéviation 
Standard

MoyenneDSRDéviation 
Standard

MoyenneRésultats

Méthode DigiPROBEMéthode par calcination



Protocole Chair de Poisson

� Peser 0.5 g d’échantillon (frais) dans le 
DigiTUBE

� Ajouter 8ml d’Acide Nitrique Concentré
� Sélectionner le programme “FISH01”
� Refroidir les échantillons jusqu’à Temp. 

Ambiante
� Compléter à 50 ml à l’aide du trait de Jauge

Classe “A”
� Analyser l’échantillon



Programme de Température

95.5°C120 minutesTemps de Palier

95.5°C15 minutesTemps de MontéeEtape 3

65°C30 minutesTemps de Palier

65°C30 minutesTemps de MontéeEtape 2

45°C120 minutesTemps de Palier

45°C60 minutesTemps de MontéeEtape 1

Température 
Cible

DuréeProgramme



Recouvrements Tort-2

% Recouvrement

Mn Fe Cu Zn Sr V

Moyenne (%) 97,30 98,73 96,39 98,10 99,54 95,75

Déviation
Standard 0,01 0,01 0,01 0,00 0,02 0,06

DSR 1,11 0,69 0,82 0,13 1,63 5,87



Conclusion
� La technique de minéralisation par voie humide avec 
contrôle de température fournit de bonnes corrélations avec 
les valeurs de contrôles pour des échantillons réputés très 
difficiles
� Autres méthodes validées et utilisées en routine : 
minéralisation avec DigiTUBES, bouchon fermé

� Conservation éléments volatils (Hg, Se, As, etc). 
� Température : 105°C pour 0.5 g de boues, 0.62g de sols, 

80 à 90°C pour 0.5g de chair de poisson
� Durée : 60 minutes, programme multi-paliers et contrôle 

température par DigiPROBE
� Capacité : 48 échantillons par heure, verrerie jetable
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