Etude de deux techniques de minéralisation par
voie humide pour un Aliment pour Animaux et
une Chair de Poisson.

Utilisation d’'une programmation de température
multi-paliers avec analyse par ICP-AES
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Développer une méthode de minéralisation simple au
moyen de récipients de minéralisation jetable a usage
unique en polypropylene, permettant une seule et eniqu
manipulation avant la determination élementaire.eCett
methode ne nécessite qu’'un transfert de I'échantillon et
permet ainsi de réduire les erreurs operatoires.

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

La Chair de Poisson utilisée était un Tort-2 ervpnance
du NRC (National Research Council of Canada)
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Situation
Les aliments pour animaux et le
chairs de poissons sont des
échantillons potentiellement
problématiques pour I'analyse :

fortes teneurs en proteines et e
matieres grasses et en fibres.

Les échantillons sont fortement
susceptibles de former des
mousses et d’'occasionner des
déebordements pendant la
minéralisation par voie humide.
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Développement Méthode

Cible Principale ; Aliments pour animaux ou agrovantaire avec fort
contenu en matieres grasses

Combinaison acide : HNCand HCI+ HO,

Etape 1 : montée : aussi vite que possible, sans déberdefrothing over)
Typiquement 45 minutes

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

Etape 2 : montée : température minimale pour initieraflux
Typicquement 65C

Etape 2 : palier : temps le plus court pour lavepl@®is (wash down).
Typicquement 5 a 15 minutes

Etape 3 : montée : aussi vite que possible sans penalgta
Typiquement 20 a 35 minutes

Etape 3 : palier : temps le plus court, confirméamalyse de Matéeriaux de
Référence Certifiés et recouvrements de dopage

Typiquement 30 a 60 minutes

Vérifié par I'analyse uniquement
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Programme Temperature Multi-paliers
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Meéethode de Mineralisation par Voie Humide

AOAC 957.02 B (a)
Wet Digestion Method

Weigh out 0.5 g of
sample into the
Polypropylene vessel

v

Add the mixture of Nitric
and Hydrochloric Acid

v

Select the program-let
digestion method run
see tempertature profile

Cool sample down to Dilute to 50 ml mark in
25 °C ’ the Polypropylene vessel

v

Centrifuge sample in
Polypropylene vessel

v

Analyse using ICP-AES
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Durée : 2 heures
Capacité : 24 (DigiPREP
Jr) ou 48 échantillons
(DigiPREP MS)
Nécessite un transfert
d’échantillon (pesée)
Minéralisation dans un
recipient jetable en
polypropylene jaugé
Classe “A” a 50 ml

Néecessite le controle de
la température
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Allment pour Anlmaux Valeurs AAFCO
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Résultats AAFCO Moyenne Déviation DSR
Standard

Ca (%) 0.957 0.041 4.30%
Cu (ppm) 21.20 2.03 9.56%
Fe (ppm) 140.13 33.15 23.66%
K (%) 2.30 0.11 4.88%
Mg (%) 0.169 0.011 6.70%
Mn (ppm) 42.48 5.90 13.89%
Na (%) 0.650 0.043 6.55%
P (%) 0.832 0.040 4.75%
Zn (ppm) 79.98 11.50 14.38%
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Resultats Echantlllon de Controle AAFCO

Méthode par calcination Méthode DigiPROBE
Résultats Moyenne Déviation DSR Moyenne | Déviation DSR
Standard Standard
Ca (%) 0.957 0.022 2.43% 1.041 0.029 2.76%
Cu (ppm) 21.54 1.43 6.65% 22.10 0.73 3.31%
Fe (ppm) 60.32 16.48 27.33% | 154.28 10.23 6.63%
K (%) 2.41 0.06 2.51% 2.42 0.06 2.57%
Mg (%) 0.175 0.015 8.45% 0.163 0.005 3.01%
Mn (ppm) 8.87 5.60 63.11% | 38.76 1.87 4.82%
Na (%) 0.709 0.027 3.83% 0.705 0.022 3.09%
P (%) 0.803 0.021 2.55% 0.871 0.026 3.01%
Zn (ppm) 79.51 8.63 10.85% | 90.47 5.32 5.88%
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Protocole Chalr de Pc)lsson

Peser 0.5 g d’echantillon (frais) dans le
DigiTUBE

Ajouter 8ml d’Acide Nitrique Concentré
Sélectionner le programme “FISHO1”

Refroidir les échantillons jusgu’a Temp.
Ambiante

Compléter a 50 ml a I'aide du trait de Jauge
Classe “A”

Analyser I'échantillon
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Programme de Température

Programme Durée Température
Cible
Etape 1 Temps de Montée 60 minutes 45C
Temps de Palier 120 minutes 45C
Etape 2 Temps de Montée 30 minutes 65T
Temps de Palier 30 minutes 65C
Etape 3 Temps de Montée 15 minutes 95.5C
Temps de Palier 120 minutes 95.5C
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Recouvrements Tort-2

% Recouvrement

Mn Fe Cu Zn Sr V
Moyenne (%) 97,30 98,73 96,39 98,10 9954 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
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Conclusion

La technique de minéralisation par voie humide avec
controle de tempeérature fournit de bonnes corrélatioas a
les valeurs de contrbles pour des échantillons éspmés
difficiles

Autres methodes validées et utilisees en routine :
mineéralisation aveBigiTUBES, bouchon ferme

Conservation éléments volatils (Hg, Se, As, etc).

Temperature : 105°C pour 0.5 g de boues, 0.62glde so
80 a 90°C pour 0.5g de chair de poisson

Duree : 60 minutes, programme multi-paliers et catr
temperature par DigiPROBE

Capacite : 48 echantillons par heure, verrerie letab
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