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INTRODUCTION

Le sol est un support extrémement complexe ou se déroule simultanément une grande variété
d’interactions physiques, chimiques et biologiques. Ces interactions a |’ interface sol-racine sont
tres complexes et peu connues, mais ¢’ est a ce niveau que les minéraux et les oligo-éléments sont
assimilables par les plantes.

Les minéraux et les oligo-éléments sont les éléments essentiels a la croissance des plantes. |1 est
complexe d effectuer des analyses de sol pour préciser les besoins d’engrais, car on essaie
d’ évaluer la quantité de nutriments assimilables dans un sol spécifique pour une grande variété
d’ espéces culturales pendant la saison de croissance.

Le Québec a adopté I'extractif Mehlich [1I, qui permet dextraire plusieurs ééments
simultanément. L’ analyse al’ extractif Mehlich I11, lorsgu’ elle est combinée a un spectromeétre au
plasma (ICP), permet de gagner du temps, puisqu’il est possible d’ analyser plusieurs ééments
simultanément.

Cette méthode est utilisée pour la détermination du phosphore, du potassium, du calcium, du
magnésium, de I’aluminium, du manganése, du cuivre, du zinc et du bore. Elle peut auss servir
pour la détermination du fer, molybdene, plomb, nickel, cobalt et sodium.

DOMAINE D'APPLICATION

Cette méthode sapplique a la détermination des métaux extractibles (phosphore, potassium,
calcium, magnésium, aluminium, manganése, cuivre, zinc et bore) dans les échantillons de sols
agricoles. Le domaine d' éaonnage pour chacun des métaux varie selon I'élément analysé et
I" appareil utilisé et doit étre déterminé dans chaque laboratoire.

PRINCIPE ET THEORIE

Les minéraux et les oligo-éléments sont extraits du sol a I’aide de la solution Mehlich I11.
L’extrait Mehlich est ensuite utilisé pour le dosage du phosphore, du potassium, du calcium, du
magnésium, de I’aluminium, du manganese, du cuivre, du zinc et du bore, a I'aide d'un
spectromeétre d’ émission au plasma ou un spectrométre d’ absorption atomique. Le phosphore est
analysé par spectrométre d’ émission au plasma ou par colorimétrie (méthode MA. 1000 — PC
1.0).

FIABILITE

Les termes suivants sont définis dans le document DR-12-VMC, intitulé « Protocole pour la
validation d’ une méthode d’ analyse en chimie ».
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3.1. INTERFERENCE

Les interférences les plus fréquentes sont les interférences de type spectrales. Ces interférences
peuvent étre corrigées a I’aide d'une correction appropriée du bruit de fond (BCG) et d'une
correction inter-éément (IEC).

3.2. LIMITE DE DETECTION

Lalimite de détection estimée pour chacun des métaux doit étre déterminée par le laboratoire qui
effectue I’ analyse.

3.3. LIMITE DE QUANTIFICATION

La limite de quantification estimée pour chacun des métaux doit ére déterminée par le
laboratoire qui effectue |’ analyse.

3.4. SENSIBILITE

Lasensibilité pour chacun des métaux doit étre déterminée dans chacun des laboratoires.

3.5. FIDELITE

3.5.1. Réplicabilité
Aucune donnée statistique n'est disponible.

3.5.2. Répétabilité

La répétabilité d une sé&rie de mesures (n = 10) par un dosage par spectrométrie d’ émission au
plasmafigure dans | e tableau qui suit.

Eléments Répétabilité Concentration
(kg/ha) (kg/ha)
Ca + 256 4836
P +5 205
Mg +18 328
K + 14 266

36. JUSTESSE

Aucune donnée statistique n'est disponible.
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3.7. POURCENTAGE DE RECUPERATION

Aucune donnée statistique n'est disponible.

CONSERVATION DESECHANTILLONS

Prélever les échantillons dans des contenants en plastiqgue ou dans des boites de carton ciré
exempts de contamination.

Aucun agent de conservation n'est requis et les échantillons peuvent étre conservés a la
température ambiante. Le délai de conservation entre le prélévement et I'analyse ne doit pas
exceder 6 mois.

APPAREILLAGE

5.1.  Spectrométre de masse a source ionisante au plasma d'argon muni d un échantillonneur
automatique

5.2.  Spectrophotométre d’ absorption atomique

5.3.  Agitateur rotatif

REACTIFSET ETALONS
Tous les réactifs commerciaux utilisés sont de qualité A.C.S., amoins d'indication contraire.
L'eau utilisée pour la préparation des réactifs et des solutions étalons est de I'eau distillée ou

déminéralisée.

Réactifs pour |'extraction

6.1. Acide acétique glacial, CH3CO,H (CAS n° 64-19-7)
6.2.  Acide nitrique, HNO3 (CAS n° 7697-37-2)

6.3.  Fluorure d'ammonium, NH;F (CAS n° 12125-01-8)
6.4. Nitrate dammonium, NHsNOz (CAS n° 6484-52-2)

6.5. Acide éthyléne diamine tétraacétate, EDTA, CioH16N2Og (P. M. 292,24) (CAS n° 60-00-
4)

6.6.  Phosphate de potassium monobasique, KH,PO, (CAS n° 7778-77-0)

6.7.  Chlorure de césium, CsCl (CASn° 7647-17-8)
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6.8.  Chlorure de lanthane, LaCL 3 (CAS n° 10025-84-0)
6.9. Acide chlorhydrique, HCI (CAS n° 7647-01-0)
6.10. Solution mére Mehlich 111

Dans une fiole jaugée de 200 ml, dissoudre 11,11 g de fluorure d'ammonium (cf. 6.3) dans
environ 100 ml d'eau. Ajouter 5,85 g dEDTA (cf. 6.5), le dissoudre et compléter au trait de
jauge avec de l'eau.

6.11. Solution extractive Mehlich |11

Dans une fiole de 1 000 ml, dissoudre 20,01 g de nitrate d'ammonium (cf. 6.4), 10 ml de la
solution mére Mehlich 11 (cf. 6.10), 11,5 ml d'acide acétique glacial (cf.6.1) et 0,8 ml
d'acide nitrique (cf. 6.2) et compléter au trait de jauge avec de |’ eau.

Note — Conserver cette solution dansun contenant de plastique.

Solutions étalons

Note— Les solutions éalons commerciales sont de 1 000 mg/l ou 10 000 mg/l et de
qualité spectroscopique. |1 n'est pas nécessaire d' utiliser toutes ces solutions. Elles sont
toutes indiquées parce que les solutions servent également a doser d'autres types
d'échantillons.

6.12. Solution éalon d'aluminium

6.13. Solution étalon de bore

6.14. Solution étalon de calcium

6.15. Solution éalon de cuivre

6.16. Solution étalon de magnésium

6.17. Solution étalon de manganese

6.18. Solution étalon de potassium

6.19. Solution éalon de zinc

6.20. Solution mere 1, de Al, B, Cu, Ca, K, Mg, Mn, et Zn 50 mg/I

Préparer la solution de fagon a obtenir une concentration finale de 50 mg/l en Al, B, Cu,
Ca, K, Mg, Mn, et Zn dansla solution extractive Mehlich 1.

Note— Il est recommandéd'utiliser desfiolesjaugéesen polypropyléne.
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Réactifs pour |'instrument (plasma)

6.21.

Solution de calibration

Préparer la solution de calibration de I’instrument de fagon a obtenir une concentration
finale d environ 100 ng/l des métaux suivants : Al, B, Ca, Cu, K, Mg, Mn, Zn dans la
solution extractive Mehlich [11 (cf. 6.11).

Réactifs pour I'instrument (absorption atomigue)

6.22.
6.23.

Solution de chlorure de lanthane 10 % P/V
Solution de suppresseur ionique et d’ interface (0,06 % CsCl + 0,2 % LaCl5)

Dissoudre 3,16 g de chlorure de césium (cf. 6.7) dans 100 ml d’ une solution de chlorure de
lanthane 10 % (cf. 6.22).

PROTOCOLE D’ANALYSE

Pour toute série d'échantillons, les recommandations des «Lignes directrices concernant
I'application des contrdles de la qualité en physico-chimie », DR-12-SCA-01, sont suivies afin de
sassurer d'une fréguence dinsertion adéguate en ce qui concerne les éléments de contrdle et
d'assurance de la qualité (blanc, matériaux de référence, duplicata, etc.). Tous ces ééments
d assurance et de contréle de la qualité suivent les mémes étapes du protocole analytique que les
échantillons.

Les renseignements sur la préparation des échantillons de sol agricole sont présentés dans le
document intitulé « Préparation des échantillons de sol agricole ».

7.1.

PREPARATION DE L’'ECHANTILLON

A I’ aide d' une cuillére calibrée, mesurer 3 cm® de sol (broyé et tamisé & 2 mm) dans une
fiole erlenmeyer de 125 ml et gjouter 30 ml de la solution extractive Mehlich I11 (cf. 6.11).
Agiter avec un agitateur mécanique pendant exactement 5 minutes
(120 agitations/minute).

Note — Un volume de sol différent peut étre utilisé mais toujours conserver le rapport
solide/liquide de 1:10.

Filtrer sur un papier filtre Whatman n° 40, 42 ou I’ équivalent et recueillir le filtrat clair.
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7.2. DOSAGE

7.2.1. Spectrométrie au plasma (P, K, Ca, Mg, Al, Cu, Zn, Mn et B)

Les extraits sont dosés par émission au plasma; on dose aussi le phosphore et le bore dans
I’ extrait. Ceci peut résulter en une légere surestimation de phosphore dans I’ extrait, surtout dans
le cas de sols riches en matiére organique par rapport au résultat obtenu par colorimétrie.

Les parametres instrumentaux et les caractéristiques optiques de I’'émission au plasma sont
différents d’ un instrument a1’ autre.

L’ aluminium présent dans les extraits de sol produit une interférence spectrale non négligeable
affectant le canal du phosphore. Si cette interférence se situe a plus de 10 % de la valeur lue au
spectrometre, il convient, afin d’améliorer la précision du dosage du phosphore, de procéder a
une correction de bruit de fond ou d’ effectuer une autocorrection qui permettra de minimiser ce
type d’interférence. Ceci s applique surtout dans le cas de sols pauvres en phosphore et riches en
aluminium.

7.2.2. Spectrophotométrie d’ absorption atomique (K, Ca, Mg, Al, Cu, Zn et Mn)

Les extraits sont dosés par |’ absorption atomique conventionnelle en présence d'un suppresseur
ionique et d'interférence (cf. 6.23) araison de 1 ml par 50 ml d’ extrait dilué.

Pour éviter toute coprécipitation de CsCl et de LaClz en présence de I'extrait Mehlich, il est
préférable de faire des dilutions dans I'eau. Les dilutions dans I'eau diminuent auss la
concentration des sels dissous déposés a la surface du brdleur.

L es solutions standard sont également diluées en milieu aqueux.

7.3. PREPARATION SPECIALE DE LA VERRERIE

Aucun soin autre que le lavage et |e sechage de la verrerie n'est nécessaire pour la détermination
des métaux. Lorsque I’on analyse le bore, on doit éviter d utiliser de la verrerie contenant des
borosilicates.

CALCUL ET EXPRESSION DESRESULTATS

Les résultats d’ analyse sont déterminés comme suit :
Teneur (ppm) = concentration lue (ppm) x facteur de dilution

Teneur (kg/ha) = concentration lue (ppm) x facteur de dilution x 2,24
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10.

CRITERESD'ACCEPTABILITE

Les termes utilisés dans cette section sont définis au document DR-12-SCA-01 et sont appliqués
comme suit :

Pour les matériaux de référence et les matériaux de référence certifiés, les critéres sont définis
par le responsable du laboratoire.

Les résultats des duplicata et des replica des échantillons ne doivent pas différer de plus de 3 fois
lalimite de quantification si 1a concentration est inférieure & 10 fois la limite de quantification et
de 30 % s la concentration est supérieure a 10 fois lalimite de quantification.

Le blanc de méthode analytique ne doit pas avoir une concentration supérieure a la solution
étalon ayant la concentration la plus faible.

L es résultats des étalons de veérification ne doivent pas varier de plus de 15 %.
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