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INTRODUCTION

Dans les echantillons liquides, les solides totaux sont constitués par les matieres dissoutes et les
matiéres en suspension contenues dans I’eau. Les solides totaux représentent la quantité de
solides contenus dans I’échantillon apres I’évaporation de I’eau. La méthode décrite ci-apres est
basee sur la méthode « Total solids dried at 103-105°C » de Standard Methods for the
Evaluation of Water and Wastewater. Les solides totaux volatils représentent la perte de
substances volatiles lorsque I’échantillon est chauffé & 550 °C. La méthode d’analyse décrite
ci-apres est basee sur la méthode « Fixed and volatile solids at 550 °C » de Standard Methods for
the Evaluation of Water and Wastewater.

Dans les échantillons solides, le pourcentage d’humidité représente la perte d’eau lorsque
I’échantillon est chauffé a 103-105 °C. Cette valeur est nécessaire lorsque les résultats des autres
parametres doivent étre rapportés sur base seche. La méthode décrite ci-apres est adaptée de la
méthode « Total solids dried at 103-105 °C » de Standard Methods for the Evaluation of Water
and Wastewater. La matiére volatile a 550 °C représente la perte des substances volatiles lorsque
I’échantillon est chauffé a 550 °C. La méthode décrite ci-aprés est adaptée de la méthode 1684,
« Total, Fixed and volatile solids in water, solids and biosolids » de I’U.S. Environmental
Protection Agency.

L’analyse de la matiére organique est exigée dans le Réglement sur les exploitations agricoles.
La matiere organique représente la perte de substances volatiles lorsque I’échantillon est chauffé
a 375 °C. Cette méthode est basee sur la méthode MA-2, Détermination de la matiére organique
par incinération, du Conseil des productions végétales du Québec.

La mesure du pourcentage de siccité ou de solides d’un échantillon est exigée dans les
reglements suivants : Réglement sur les fabriques de pates et papiers, Reglement sur les carrieres
et sablieres et Réglement sur I’enfouissement et I’incinération des matiéres résiduelles.

DOMAINE D’APPLICATION

Cette méthode d’analyse sert & déterminer la concentration de solides totaux et de solides totaux
volatils dans les effluents liquides et les boues, le pourcentage d’humidité et de matieres volatiles
dans les échantillons solides et le pourcentage de matiére organique dans les échantillons de sols
agricoles.

La limite de détection rapportée et le domaine d’application pour chaque type d’échantillon sont
indiques dans les tableaux suivants.

Solides totaux

Nature de I’échantillon | Limite de détection rapportée Domaine d’application
Eaux 6 mg/l 6 a 50 000 mg/I
Boues 770 mg/kg 770 a 1 000 000 mg/kg

Des concentrations plus grandes peuvent étre rapportées en utilisant un volume d’échantillon
plus petit.
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Solides totaux volatils

Nature de I’échantillon | Limite de détection rapportée Domaine d’application
Eaux 10 mg/I 10 a 50 000 mg/I
Boues 770 mg/kg 770 a 1 000 000 mg/kg

Des concentrations plus grandes peuvent étre rapportées en utilisant un volume d’échantillon
plus petit.

Humidité (ou siccité ou poids sec ou matiere séche)

Nature de I’échantillon | Limite de détection rapportée Domaine d’application
Boue ou solide 0,10 % 0,10 4 100 %

Matiere organique a 375 °C

Nature de I’échantillon | Limite de détection rapportée Domaine d’application
Solide 0,80 % 0,80 a4 100 %

Matieres volatiles a 550 °C (ou cendres)

Nature de I’échantillon | Limite de détection rapportée Domaine d’application
Boue ou solide 0,12 % 0,12 a 100 %

PRINCIPE ET THEORIE

Pour la détermination de la concentration des solides totaux et des solides totaux volatils dans
des échantillons liquides et de boues, une portion de I’échantillon est évaporée a 103-105 °C
dans une capsule préalablement pesée. La quantité de solides totaux est obtenue par la différence
entre le poids du résidu séché a 103-105 °C et le poids de la capsule vide. Par la suite, si
I’analyse des solides totaux volatils est demandée, la capsule est chauffée a 550 °C. La quantité
de solides totaux volatils est obtenue par la différence entre le poids du résidu calciné a 550 °C et
celui séché a 103-105 °C.

Pour la détermination du pourcentage d’humidité et de matieres volatiles a 550 °C dans des
échantillons solides, une portion de I’échantillon est pesée et séchée a 103-105°C. Le
pourcentage d’humidité est obtenu par la difféerence des poids. Par la suite, si le pourcentage de
matiéres volatiles a 550 °C est demandé, la capsule est chauffée a 550 °C. La perte a 550 °C est
obtenue par la différence entre le poids du résidu calciné a 550 °C et celui séché a 103-105 °C.

Pour la détermination du pourcentage de matiere organique dans les sols agricoles, une portion
de I’échantillon est séchée a 150 °C dans une capsule préalablement pesee. Par la suite, la
capsule est chauffée a 375 °C. Le pourcentage de matiére organique est obtenu par la différence
entre le poids du résidu calciné a 375 °C et celui séché a 150 °C.
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INTERFERENCE

Une eau fortement minéralisée dont le contenu est hygroscopique requiert un temps de séchage
prolongé.

PRELEVEMENT ET CONSERVATION

Les echantillons doivent étre conservés (en fonction de la matrice et du réglement) selon les
recommandations décrites a la section « Guide d’échantillonnage a des fins d’analyse
environnementale » dans le site Web du CEAEQ. Lorsqu’une matrice n’est couverte par aucun
de ces cahiers, le CEAEQ peut donner I’information aux clients qui en font la demande.

Il faut prélever un échantillon représentatif dans un contenant de plastique ou de verre et le
conserver a environ 4 °C. Aucun agent de conservation n’est requis.

Le délai de conservation entre le prélevement et I’analyse ne doit pas excéder 7 jours pour les
échantillons liquides et de 28 jours pour les échantillons solides et de boues.

Pour la détermination du pourcentage d’humidité sur des échantillons congelés, le résultat obtenu
représente le pourcentage d’humidité de I’échantillon aprés la décongélation. Cette valeur peut
étre utilisée uniqguement pour rapporter les résultats sur base séche.

APPAREILLAGE

5.1. Capsule en porcelaine pour I’évaporation dont le diametre minimum est de 9 cm, ou
godet en aluminium.

5.2.  Etuve & une température de 104 °C + 1 °C.

5.3. Fournaise a moufle a une température de 150°C+5°C, 375°C+£50°C ou
550 °C £ 50 °C.

5.4. Dessiccateur.

5.5.  Balance analytique dont la sensibilité est de 0,1 mg pour les solides totaux et les solides
totaux volatils dans les effluents.

5.6. Balance analytique dont la sensibilité est de 0,1 mg pour les solides totaux et les solides
totaux volatils dans les boues.

5.7.  Balance analytique dont la sensibilité est de 10 mg pour I’humidité, la matiére organique
et les matieres volatiles.

REACTIFS ET ETALONS
L’eau utilisée est de I’eau distillée ou déminéralisée.

6.1. Agent dessiccatif (p. ex., Drierite).
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PROTOCOLE D’ANALYSE

Pour toute série d’échantillons, les recommandations des Lignes directrices concernant les
travaux analytiques en chimie, DR-12-SCA-01, sont suivies pour s’assurer d’une fréquence
d’insertion adéquate en ce qui concerne les éléments de contrble et d’assurance de la qualité

(blanc,

matériaux de référence, duplicata, etc.). Tous ces éléments d’assurance et de contréle de

la qualité suivent les mémes étapes du protocole analytique que les échantillons.

7.1.

7.2.

NOTE - Utiliser une capsule en porcelaine pour les analyses. Pour les échantillons
solides, si le pourcentage d’humidité est demandé, utiliser un godet d’aluminium
jetable ou une capsule de porcelaine.

CONDITIONNEMENT DES CAPSULES EN PORCELAINE

Eviter de manipuler les capsules avec les doigts et les entreposer & I’abri des poussiéres et
des saletés.

Conditionner les capsules en les chauffant dans un four a moufle a 550 °C pendant au
moins 1 heure.

Laisser refroidir dans un dessiccateur (pendant au moins 4 heures).

DOSAGE DES SOLIDES TOTAUX OU SOLIDES TOTAUX VOLATILS

Peser une capsule conditionnée a I’aide d’une balance analytique.

Homogénéiser I’échantillon.

Pour les échantillons liquides, prélever a I’aide d’un cylindre gradué I’échantillon
homogeéne aqueux (de fagon a mesurer un maximum de 500 mg de solides totaux). Verser
I’échantillon dans la capsule préalablement pesee. Rincer le cylindre avec deux
(2) portions de 10 ml d’eau et transférer dans la capsule.

Pour les boues, peser la quantité d’échantillons mise dans la capsule.

Une capsule vide suit le cheminement et est utilisée comme témoin.

Pour la détermination des solides totaux, transférer pour la nuit la capsule dans une étuve
a 104 °C. Le lendemain, laisser refroidir la capsule au dessiccateur (pendant au moins
4 heures). Peser la capsule. Si le temps de séchage (une nuit) et le temps minimum mis au
dessiccateur (4 heures) ne sont pas respectés, peser la capsule jusqu’a I’obtention d’un
poids constant, c’est-a-dire jusqu’a ce que la différence entre deux pesées successives soit
inférieure a 1 mg pour les effluents ou 10 mg pour les boues, en répétant le cycle
(séchage, refroidissement, pesage).

Pour la détermination des solides totaux volatils, chauffer la capsule ayant servi a la
détermination des solides totaux dans le four & moufle a 550 °C pendant au moins de
2 heures.
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7.3.

7.4.

Laisser refroidir la capsule au dessiccateur (pendant au moins 4 heures). Peser la capsule.
Si le temps de calcination (2 heures) et le temps minimum mis au dessiccateur (4 heures)
ne sont pas respectés, peser la capsule jusqu’a I’obtention d’un poids constant, c’est-a-
dire jusgqu’a ce que la différence entre deux pesées successives soit inférieure a 1 mg pour
les effluents ou 10 mg pour les boues, en répétant le cycle (séchage, refroidissement,
pesage).

HUMIDITE, MATIERES VOLATILES A 550 °C, MATIERE ORGANIQUE A
550 °C ET CENDRES DANS LES SOLIDES

Peser un godet d’aluminium jetable ou une capsule de porcelaine et noter le poids.
Homogénéiser I’échantillon.

Ajouter environ 10 g d’échantillon (éviter les roches et autres matieres trop grossieres) et
noter le poids total.

Pour la détermination de I’humidité, transférer pour la nuit le godet ou la capsule dans
une etuve a 104 °C. Le lendemain, laisser refroidir le godet ou la capsule au dessiccateur
(pendant au moins 4 heures) et peser. Si le temps de séchage (une nuit) et le temps
minimum mis au dessiccateur (4 heures) ne sont pas respectes, peser le godet ou la
capsule jusqu’a I’obtention d’un poids constant, c’est-a-dire jusqu’a ce que la différence
entre deux pesées successives soit inférieure a 100 mg, en répétant le cycle (séchage,
refroidissement, pesage).

Pour la détermination des matieres volatiles a 550 °C, chauffer la capsule ayant servi a la
détermination de I’humidité dans le four a moufle a 550 °C pendant au moins de
2 heures. Laisser refroidir la capsule au dessiccateur (pendant au moins 4 heures). Peser
la capsule. Si le temps de calcination (2 heures) et le temps minimum mis au dessiccateur
(4 heures) ne sont pas respectés, peser la capsule jusqu’a I’obtention d’un poids constant,
c’est-a-dire jusqu’a ce que la différence entre deux pesées successives soit inférieure a
100 mg, en répétant le cycle (calcination, refroidissement, pesage).

MATIERE ORGANIQUE A 375 °C DANS LES SOLS AGRICOLES ET LES
AMENDEMENTS CALCIQUES OU MAGNESIENS

Peser un godet d’aluminium jetable ou une capsule de porcelaine et noter le poids.
Homogénéiser I’échantillon.

Ajouter environ 10 g d’échantillon (éviter les roches et autres matieres trop grossieres) et
noter le poids total.

Sécher I’échantillon au four a 150 °C pendant une nuit. Le lendemain, laisser refroidir la
capsule au dessiccateur (pendant au moins 4 heures) et peser.
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- Calciner I’échantillon a 375 °C pendant au moins 16 heures. Laisser refroidir la capsule
au dessiccateur (pendant au moins 4 heures) et peser la capsule. Si le temps mis au
dessiccateur (4 heures) n’est pas respecté, peser la capsule jusqu’a I’obtention d’un poids
constant, c’est-a-dire jusqu’a ce que la différence entre deux pesées successives soit
inférieure a 100 mg, en répetant le cycle (calcination, refroidissement, pesage).

75. PREPARATION SPECIALE DE LA VERRERIE

Aucun soin autre que le lavage et le séchage de la verrerie n’est nécessaire pour la determination
des solides totaux.

CALCUL ET EXPRESSION DES RESULTATS

Les résultats sont exprimés d’apres les équations ci-dessous.

8.1. SOLIDES TOTAUX
Pour les échantillons liquides, les résultats sont exprimés en mg/l selon I’équation suivante :

_(A-B)

C x< 1000 <1000

ou

:concentration des solides totaux dans I’échantillon (mg/l);

. poids de la capsule + solides (g) (apres séchage a 103-105 °C);
. poids de la capsule vide (9);

. volume d’échantillon utilisé (ml);

1000 : facteur de conversion entre les g et les mg;

1000 : facteur de conversion entre les | et les ml.

OwmX>O

Pour les échantillons de boues, les résultats sont exprimés en mg/kg base humide selon
I’équation suivante :

_(A-B)

C %1000 x 1000

ou

:concentration des solides totaux dans I’échantillon (mg/kg);

. poids de la capsule + solides (g) (apres séchage a 103-105 °C);
. poids de la capsule vide (9);

. poids de I’échantillon utilisé (g);

1000 : facteur de conversion entre les g et les mg;

1000 : facteur de conversion entre les kg et les g.

OwmX>O
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8.2.  SOLIDES TOTAUX VOLATILS

Pour les échantillons liquides, les résultats sont exprimés en mg/l selon I’équation suivante :

_(A-E)

C = 1000 %< 1000

ou

. concentration des solides totaux volatils dans I’échantillon (mg/l);

. poids de la capsule + solides avant la calcination (g) (aprés séchage a 103-105 °C);
. poids de la capsule + solides apres la calcination (g) (apres calcination a 550 °C);

. volume d’échantillon utilisé (ml);

1000 : facteur de conversion entre les g et les mg;

1000 : facteur de conversion entre les | et les ml.

OmX>oO

Pour les échantillons de boues, les résultats sont exprimés en mg/kg base humide selon
I’équation suivante :

_(A-E)

C x 1000000

ou

C: concentration des solides totaux volatils dans I’échantillon (mg/kg);
A : poids de la capsule + solides avant la calcination (g) (apres séchage a 103-105 °C);
E : poids de la capsule + solides aprés la calcination (g) (aprés 550 °C);
D : poids d’échantillon utilisé (g);
1000 : facteur de conversion entre les g et les mg;
1000 : facteur de conversion entre les kg et les g.

8.3. HUMIDITE, POIDS SEC, MATIERE SECHE ET SICCITE

Les résultats sont exprimés en pourcentage d’apres I’équation suivante :

szﬂxloo
(A-C)

p.=100 - P,

ou

Ph: pourcentage d’humidite (%);
Ps: pourcentage de solide, pourcentage de poids sec, pourcentage de matiére seche ou
pourcentage de siccité (%);
A : poids du godet + échantillon humide (g);
B : poids du godet + échantillon sec (g);
C : poids du godet (9);
100 : facteur de conversion en pourcentage.
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8.4. MATIERES VOLATILES A 550 °C, MATIERE ORGANIQUE A 550 °C OU
POURCENTAGE DE CENDRES

Les résultats sont exprimés en pourcentage base seche d’apres I’équation suivante :

(A-B)
= %100
Psso (A-C)

P.=100 - P,

ou
Psso: pourcentage de matiéres volatiles ou organiques a 550 °C (%);
Pc : pourcentage de cendres (%);
A . poids du godet + échantillon séché a 103-105 °C (g);
B : poids du godet + échantillon calciné a 550 °C (g);
C : poids du godet ();
100 : facteur de conversion en pourcentage.

85. MATIERE ORGANIQUE A 375 °C POUR LES SOLS AGRICOLES (PERTE AU
FEU)

Les résultats sont exprimés en pourcentage base séche d’aprés I’équation suivante :

Pvo= M % 100
(A-C)
ou
Pwmo: pourcentage de matiére organique a 375 °C ou perte au feu (%);
A : poids de la capsule + échantillon séché a 150 °C (g);
B : poids de la capsule + échantillon calciné a 375 °C (g);

C : poids de la capsule (9);
100 : facteur de conversion en pourcentage.

CRITERES D’ACCEPTABILITE

Les criteres d’acceptabilité sont définis dans le document DR-12-SCA-01 et sont appliqués
comme suit :

- La différence de poids du blanc de méthode analytique avant et apres le traitement
thermique ne doit pas étre supérieure a la valeur indiquée dans le tableau suivant :
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Sensibilité de la balance Différence de poids
(mg) du blanc de méthode
(9)
0,1 0,0015
1 0,015
10 0,15

- En ce qui concerne les matériaux de référence et les matériaux de référence certifiés, les
résultats doivent se situer dans I’intervalle défini par le responsable désigné.

- Les résultats obtenus pour I’analyse des duplicatas et des replicats pour les liquides ne
doivent pas varier de plus de 10 % lorsqu’ils sont supérieurs a au moins dix fois la limite
de quantification. Les résultats obtenus pour I’analyse des duplicatas et des réplicats pour
les boues ne doivent pas varier de plus de 20 % lorsqu’ils sont supérieurs a au moins dix
fois la limite de quantification. Pour I’humidité, la matiére organique a 375 °C et les
matieres volatiles a 550 °C, les résultats des duplicatas et des réplicats ne doivent pas
varier de plus de 2 % en valeur absolue.

- Les ajouts dosés doivent permettre un recouvrement entre 70 % et 130 % pour les
liquides et entre 50 % et 150 % pour les solides.
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