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Abstract

Milk contains all the essential nutrients for all physiological function of the body system. According to Byron et
al (1974) [30] the average composition of milk is water 87.20%, dry matter 12.80% (fat 3.70%, Protein 3.50%,
Lactose 4.90% and Ash 0.70%). Dry milk or powder milk is a product obtained by the removal of water and fat
from whole milk. Consumers do not have any idea about the quality of milk powder what they are purchasing from
the market. The present study was undertaken to evaluate some chemical parameters of powder milk available at
local market in Algeria using the XRF technique, a fast, non-destructive with very high accuracy and
reproducibility better than £0.1%. Typical limits of detection are from 0.1 to 10 ppm. Powder milk samples of
seven different brands were collected from local market. The measurements are carried out directly on solid milk
(powder) with no preparation of the sample. The measurement was done on large volumes (g) varying from 0.5 g
to 1 g for each sample, which makes it possible to obtain more representative results of the milk powder. Moreover,
Results showed that powder milk was more nutritious with significantly higher Concentration of Ca and Mg and

had significant lower concentration of Pb, Cd, and Ni

Résumé

Le lait contient tous les nutriments essentiels pour toutes les fonctions physiologiques du systéme corporel. Selon
Byron et al (1974) [30], la composition moyenne du lait est de I'eau 4 87,20%, la matiere séche 12,80% (maticres
grasses 3,70%, protéine 3,50%, lactose 4,90% et cendres 0,70%). Le lait sec ou le lait en poudre est un produit
obtenu par I'élimination de I'eau et de la graisse du lait entier. Les consomumateurs n'ont aucune idée sur la qualité
du lait en poudre qu'ils achétent sur le marché. La présente étude a été entreprise pour évaluer certains paramétres
chimiques du lait en poudre disponibles sur le marché local en Algérie en utilisant la technique XRF, c’est une
méthode d'analyse rapide, non destructive avec une précision et une reproductibilité trés élevée supérieure a =+
0,1%. Les limites typiques de détection sont de 0,1 a 10 ppm. Des échantillons de lait en poudre de sept marques
différentes ont été collectés sur le marché local. Les mesures sont effectuées directement sur du lait solide (poudre)
sans préparation de I'échantillon. La mesure a été effectuée sur de grands volumes (g) variant de 0,5 ga 1 g pour
chaque échantillon, ce qui permet d'obtenir des résultats plus représentatifs de la poudre de lait. En outre, les
résultats ont montré que le lait en poudre était plus nutritif avec une concentration significativement plus élevée
de Ca et de Mg et avait une concentration significativement plus faible de Pb, Cd et Ni
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CNIS Centre national de 1’informatique et des statistiques

CRAPC Centre de recherche en analyses physico-chimique
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k Module du vecteur d’onde.
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I Moment angulaire orbital.
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Introduction générale

En raison de besoin de I’homme pour le lait I’innovation de nouvelle technologie permet

de conservation du lait pendant une longue durée.

Cette procédure qui passe par une étape d’analyse et de contréle nécessaire. L’état a mise
en point des mesures de contréle et des procédures d’analyse pour assurer la qualité du lait en
poudre et protéger la santé de consommateur ainsi que pour la sécurité alimentaire selon des

normes international se centralise autour des axes majeur :hygiéne, santé, sécurité.

Ce contréle physique-chimique et micro biologique s’impose pour accomplir cette tache

de protection. Ce controle se fait a travers des différentes techniques d’analyse.

Nous avons choisi de présenter la technique XRF a I’analyse non destructifs, multi élémentaires

et résultats rapides. Appliquée au lait en poudre disponible sur la marche nationale.

Don le chapitre I, nous allons présenter les formalismes des différents technique

d’analyse par rayonnement, étude comparative et qualité du lait.

Dons les deuxieme chapitre, nous allons parler de technique de micro-analyse par X-Ray

Fluorescence XRF.

Dons les derniere chapitre, nous allons parler d’analyse physique-chimique du lait en

poudre par XRF, résultats et descriptions.



Chapitre I

Les Techniques de Microanalyse -
Caractérisation par rayonnements

et

géneralité sur le lait.

I-1- Introduction.

La caractérisation physico- chimique, est un processus qui détermine la structure
et les propriétés sondées et mesurées d'un matériau dans le domaine de la science des
matériaux. La portée de la limite de rigueur différe souvent selon les définitions du champ
d’applications : études de la structure et des propriétés microscopiques des matériaux,
microanalyse des matériaux , formation image - atomes et liaisons chimiques , Jjusqu'aux
centimétres dans le cas d’ image des structures en industries métallurgiques.

L'arrivée au 20éme siecle a révolutionné la formation image et I'analyse des structures
et leurs compositions sur des échelles nanométriques menant a une énorme compréhension
des variations de différente s propriétés et comportements entre différents matériaux
Récemment, la résolution spatio-temporelle de I’ imagerie , a augmenté au maximum suite

aux faveurs des composants électroniques et de I’outil informatique.

I-2-Les techniques de caractérisation physico-chimique.

I-2-1-Microscopie.
La microscopie est une catégorie des techniques de caractérisation que la sonde et

tracent la structure extérieure et a fleur de terre d'un matériel. Ces techniques peuvent

employer ou les sondes en porte-a-faux physiques pour recueillir des données au sujet de la

8]



structure de témoin sur une gamme des balances de longueur. Quelques exemples communs

des instruments de microscopie incluent :[13]

Microscope optique

Microscope €lectronique de balayage

Microscope €lectronique de transmission (TEM)
Microscope d'ion de champ (FTM)

Microscope de balayage de percage d'un tunnel (STM)
Microscope atomique de force (AFM)

Topographie de diffraction de rayon X (XRT) .

I-2-2-Spectroscopie .

Cet ensemble de techniques emploient des principes pour indiquer : la composition
physico-chimique, la variation de la composition, la structure des cristaux et les propriétés

photoélectriques des matériaux. Ces méthodes incluent quelques instruments communs :

Spectroscopie a énergie-Dispersive de rayon X (EDX)
Spectroscopie dispersive de rayon X de longueur d'onde (WDX)
Diffraction par R X (XRD)
Spectrométrie de masse.
Spectroscopie a résonnance magnétique nucléaire (RMN).
Spectrométrie ionique secondaire (SIMS)
Spectroscopie par déperdition d'énergie d'électron (EELS).
Spectroscopie par électrons- Auger.
Spectroscopie par photoélectron a RX (XPS).
Spectroscopie Ultra-violet-évidente (UV-VIS).
Thermoluminescence (TL).
Photoluminescence (PL).
[-2-3-Essai Macroscopique.
Une gamme énorme des techniques sont employées pour caractériser de diverses propriétés
macroscopiques des matériaux, incluant :
** Essai mécanique, y compris l'essai de tension, compressif, de torsion, de fluage, de
fatigue, de dureté et de rugosité.
** Analyse thermique différentielle (DTA).

** Analyse thermique diélectrique.



** Analyse thermogravimétrique (TGA)
** Technique d'excitation d'impulsion (IET)
** Techniques par ultrasons impliquant : la spectroscopie par résonnances des

ultrasons et la méthode du domaine de temps de test a ultrasons .

I-3- L’interaction Rayonnement —Matiére.

I-3- 1-Classifications et pouvoirs ionisant des rayonnements.

e C(Classification par nature et origine de la particule élémentaire.
- Origine périphérique atomique.
- Origine nucléaire.

e C(lassification par masse de la particule élémentaire.
- Particule ¢lémentaire légere.
- Particule élémentaire lourde.

e C(lassification par charge électrique de la particule élémentaire.
- Particule ¢élémentaire non chargée : neutre.
- Particule élémentaire chargée.

o Classification par pouvoir ionisant.

- Rayonnements ionisants.
- Rayonnements non ionisants.

e Classification par dureté : énergie du rayonnement.

- Rayonnements mou.
- Rayonnements dur.

e Classification par dureté : énergie du rayonnement.

- Rayonnements mous.
- Rayonnements durs.
e Rayonnements électromagnétiques a base de photons :
- Rayonnements : Cosmiques, Gamma, RX,
- Rayonnements : Laser, UV , VB, IR.
o Rayonnements particulaires.
- Rayonnement a base d’électrons.

- Rayonnement a base de protons.



- Rayonnement a base de neutrons.
- Rayonnement a base de particule alpha.

- Rayonnements a base d’ions lourds.

- Rayonnements a base de fragments de fission nucléaire.

- Rayonnements issus d’une fusion thermonucléaire.

I-3- 2- Parameétres caracteristiques des rayonnements.

o Equivalence masse énergie rayonnée d’une particule élémentaire.

e TFacteur de qualité d’un rayonnement

e Mesure du rendement en profondeur de pénétration dans la cible.

e Calcul dosimétrique manuel.

e Paramétres d’expositions aux rayonnements.
e Paramétres d’interaction rayonnements -maticre.

e Détection des rayonnements : incidents, de fuites, diffusées.

I-3- 3- Interactions des particules dans la matiére .

I1-3-3-1- Section efficace et libre parcours moyen .

Si des particules se propagent dans la matiere, ily aura une certaine probabilité a

agir l'un sur l'autre avec les noyaux ou avec les €lectrons présents.. Dans une tranche tres

mince de matiére, cette probabilité est évidemment proportionnelle a I'épaisseur de la tranche

et au nombre de particules potentielles N de cible par unité volume dans le matériel.

En outre, il dépendra de la nature de [l'interaction. La section efficace est la grandeur

commode pour discuter les interactions de particules dans la matiere. Si une particule croise

perpendiculairement la tranche mince de matiére, la probabilité a agir I'un sur I’autre est cette

équation qu est la définition de la coupe et on I'illustre dedans

dW = dxNO

- dW : est la probabilité pour subir une interaction d’un certain type
- Dx : est 'épaisseur d'une section trés mince du matériel

- N:est le nombre des centres diffuseurs par volume unitaire.

Le faisceau augmentera en raison des collisions de ces particules avec les noyaux cibles

(I-1)



dx

N scatter centres
per unit volume

—

particle trajectory

Fig - I-1- Nlustration de I’'nteraction rayonnement - matiére.

Ou les électrons actuels dans le matériel. P(x) comme probabilité qu'une particule agi
I'une sur l'autre aprés avoir voyagé une distance x pop. le milieu. Evidemment, nous avons

P(0)=0. De la définition de lasection efficace o, nous savons que :
Plx+ Ax) = P(x)+ [1 - P(x)|[NoAx (I-2a)

P(x+Ax)—P(x)
’ Ax o

Donc :

[1—P(x)|No (I-2b)

Dans cette expression Ax représente une certaine petite distance dans le direction x. prise de

la limite Ax — 0 nous obtenons cela P(x) satisfait 'équation suivante :

9—%—3—) = [1 - P(x)]No 1-3)
Alors - 1P _ _[1 - P()]Ne (1-4)

dx
La solution de cette équation, avec 1'état de frontiére limite : [ 1 —P(0) ] =1, est :

[1—P(x)] = e~*No. (I-5)



La fonction de densité de probabilité pour l'interaction d'une particule la distance x dans le

milieu est indiquée pres
W(x) =[1—P(x)]No = e *N°No. (I-6)

Par conséquent, le A = chemin ou parcours libre moyen d’une particule avant la premiére

collision est donné ci prés :

[ve]

Asz(x)xdxzfe’XN“xNadx
0

0

1 (oo _ 1
:-}Efoexxdxzﬁ . (-7

Si le matériel contient deux types différents de disperser les centres, X et vy, ce qui précéde la

discussion généralise a
1

T NeagtNyo, iy
Et
1 1 N 1
1 Ax Ay
1 1 _
Ax N NyOx ’ )ly B N‘VGY (1-9)

N,Et N, sont le nombre de centres diffuseurs de chaque type par volume unitaire.

Si nous considérons des collisions sur les noyaux des atomes, N représente le nombre
d'atomes par volume unitaire. Le poids atomique relatif d'un élément est défini comme le
poids moyen des atomes divisé par le (1/12 ) du poids de carbone. ' Ar' gramme  d’ un
certain entre de 1'élément contient des atomes de N,/A,is le nombre d'Avogadro. Un
gramme du contient des atomes NA/Ar, et un metre cube contient pN,/A, atomes. Nous

avons ainsi :

_ PNa
N =" . (1-10)

Une particule peut avoir différentes maniéres d'agir I'un sur l'autre. Par exemple un proton

peut faire des diffusions élastique d'un noyau, ou il peut porter le noyau dans un état



excité .Lasection efficace correspondant & un type particulier d'interaction s'appelle :section

efficace différentielle : do/dQpartielle , tel que le cone de detection :
dQ = sin 6d6dgp (1-10)

Lasection efficace totale oest alors donnée par
do
Bt = fﬁdﬂ. (1-11)

I-3- 3-2- Interactions des photons R X et GAMMA avec la matiére

Les rayons X et les rayons de gamma sont les deux photons de grande énergie. Dans
la gamme 1 d'énergie —100 kev, ces photons s'appellent habituellement X-rays et au-dessus
de 100 kev ils s'appellent habituellement les rayons gamma.

Si une particule chargée pénétre dans la matiére, elle agira I'on sur l'autre avec tous
les électrons et mnoyaux sur sa trajectoire. L'énergic échangée dans la plupart de ces
interactions reste trés petits, mais ensemble, ceux-ci provoquent de différents processus .

Les rayons gamma peuvent agir l'un sur l'autre avec la matiére par différentes
maniéres, trois mécanismes d'interaction qui sont importants pour des mesures nucléaires
sont l'effet photoélectrique, la diffusion Compton Et la création —de paire de positron
d'électron.

Dans le processus photoélectrique d'absorption, un photon subit une interaction avec
un atome et le photon disparait complétement. L'énergie du photon est employée pour
augmenter 1'énergie d'un des électrons dans 'atome.

Si 1'énergie des rayons gamma est suffisamment grande, 1'électron trés probablement a
intervenir dans I'effet photoélectrique est 1'électron le plus étroitement li¢ ou de couche K-

coquille. Le photoélectron apparait alors avec de I'énergie donnée :

Ecinstique = fiw — Eextraction (I-12)
L'effet photoélectrique est le mode dominant de l'interaction des rayons gamma de I'énergie

moins de 100 keV. La dépendance d'énergie de la coupe est trés approximativement :



ZTL

o= constﬁ . (I-13)
¥

Dans cette équation, Z représente la charge du noyau , E I'énergic des R X. Le
coefficient ' n ' change entre l'excédent 4 et 5 la gamme d'énergie d'intérét.
Lasection efficace photoélectrique est une fonction en pente rapide décroissante d'énergie .
Chaque fois 1'énergie de photon croise le seuil correspondant 2 ['énergie de liaison d'une
couche plus profonde d'électrons , lasection efficace augmente soudainement.
La diffusion de Compton est la collision élastique entre un photon et un électron. :

Un photon est une particule avec de I'énergiefiw, nous savons que le photon a une impulsion

¢lan 7’“’/ c- La conservation d'énergie et de 1impulsion entre état final et initial du

photon donne la relation suivante :

' how

ho =
hiw
o C2 (1—cos8)

(I-14)

1+

recoil electron

B e e

j
incident photon \\\\\\\\/
A ¢
E N

scattered photon '

Fig - I-2- Diffusion Compton a un angle 8 .
I-4-Approche quantique : Théorie - Perturbations stationnaires.

En mécanique quantique, la théorie de la perturbation est un ensemble de schémas
d'approximations liée a une perturbation mathématique utilisée pour décrire un systcme
quantique complexe de fagon simplifiée. L hamiltonien de perturbation est statique, fut
présentée par Erwin Schrodinger de 1926, peu aprés qu'il eut énoncé ses théories en

mécanique ondulatoire. On considére un opérateur hamiltonien non perturbé Hy auquel est

ajoutée une petite perturbation parfois externe :I/[19]



P

O=H, +2V (1-15)

A est un parametre arbitraire réel. Dans la théorie Moller -Plesset, la fonction d'onde d’ordre 0
est une fonction propre exacte de l'opérateur de Fock, qui sert alors d'opérateur non perturbé.

La fonction d'onde perturbée et I'énergie perturbée sont exprimées en series entiéres de A :
v =Yg Alp® et E= ¥r o AED (I-16)
L'introduction de ces séries dans I’équation de Schrodinger dépendante du temps donne :

Hyp = (Hy + AV ) *@rioaip®) = (5P AED ) « (I 2y @) (-17)

L'égalisation des facteurs des AX dans cette équation donne I'équation de la perturbation
d'ordre k, ou k= 0,1,2, ..., n.

I-4-1-Niveaux non dégénéreés :

A -Méthode de Rayleigh-Schridinger . [19]

Les fonctions d'ondes propres E, solutions de ['équation de Schrodinger :

(Hy +AV) |n> = En> (1-18)
Avec E,(1) = EL”+ AEXD + 2EP + - (1-19)
_ (k) _ 1 drE,
Et: En —E*W (I-20)

Les vecteurs propres des états propres solutions de 1'équation de Schrodinger :

In>= |n(0) =5 ek /1|n(1) > 42 In(Z) S s (I-21)
1 dfn>
ln(k) > = = * T (1-22)

L'équation de Schrédinger d'ordre général (n) devient:

(Hy + A7) * (|n® > + 2|n® > +22[n@ > +..) = (E{D + 28V + A2E(P +

w ) x (0@ > + 20D > +22 0@ > 4. (1-23)
B- Méthode de Brillouin-Wigner :[20]

Cette méthode est utile pour un cas particulier d’hamiltonien dont le spectre ne

dépendant pas explicitement du temps et caractérisé discret .
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L’hamiltonien totat s’écrit : H= (H, +7V) , (1-24)
L’équation de Schrodinger du OHQ stable est: Hy|n >= g,|n > (I1-25)
Avec :g, = ¢énergie propre et |n > = ket propre.

L’équation de Schrodinger est alors: H|N >= E,|N > (I-26)
Avec: E, = Energie propre —perturbée et |[N > = ket propre— perturbé .

L’energie propre et le ket propre, développement en série de Taylor :

E,(1) = E? + 2ED 4+ 22E(P 4 ...

(1-27)
NM)>=[n>+AND > 22 |[N@ > +...
L’équation de Schrodinger prend une autre forme :
( En -Ha ) [N>=A1V|N> (1-28)

Les modes propres perturbés sont trouvés par la résolution analytique d’un probléme aux

valeurs propres linéaires sous forme matricielle.
[-4-2--Niveaux dégénérés :
L’équation de Schrodinger pour énergie et ket propres est toujours :
E,A)= e+ AEY + 2E(P + ..., (1-29)

W 0)>= @ > +aAPD > +22 [P > 4. (1-30)

A Pordre (0):A° ,ona: Ho [ ©@ >= g[p©@ >(131)



ATordre (1AL, ona:Hy @ > +H, W@ >=gyp@ > +ED|p©@ >, (- 32)
Si on projette I’équation en A° sur les états [n' >¢ Hy , telque Hj est I’espace de

Hilbert , avec n’ # n ,on obtient :

(gp—€)<nPp® >=0 1-33)
Ce qui donne <nPp® >=0 (I- 34)
possede N composantes : < n,i[(p@ > avec i=1,....... , N.

[-5-Etude Comparative et qualité du lait.

Le lait est un milieu réactionnel complexe dont le rdle premier est de satisfaire tous les
besoins nutritionnels du nourrisson. Il contient principalement des glucides, de la matiére
grasse, des protéines et des sels minéraux. D’autres constituants se retrouvent dans le lait sous
forme de traces tels que les vitamines, les enzymes et les gaz dissous. Le pH naturel du lait se
situe entre 6,6 et 6,8 et il est grandement influencé par sa composition..Les protéines
présentent un intérét particulier car ce sont les responsables majeures des propriétés
technologiques du lait. Les protéines représentent 95 % de la matiére azotée du lait et peuvent
étre départagées en deux groupes : les caséines et les protéines du lactosérum. L’azote non-
protéique est composé de substances diverses telles que 1'urée, I’ammoniac, I’acide urique,
des acides aminés libres, des peptides, etc. Quoique le lait contienne pres de 4,6 % de lactose,
il n’a pas de goiut sucré, le pouvoir sucrant du lactose n’étant que de 22 par rapport au
saccharose a qui une valeur de 100 est attribuée (Amiot et al, 2002). Le lactose est utilisé
comme substrat lors de la fermentation du lait par les bactéries lactiques, phénoméne a la base
de produits fermentés tels que le fromage et le yogourt. Les minéraux jouent un réle important
dans I’organisation structurale des micelles de caséine. Les principaux minéraux présents dans
le lait et de nombreux autres sont présents a 1’état de traces. Les minéraux sont répartis entre
I’état soluble, sous la forme d’ions ou de sels, et 1’état colloidal, associés a la micelle de

caséine. Le lait se présente sous la forme d’une émulsion de particules de gras dans un



environnement aqueux. Les principales protéines laitieres sont les caséines qui se présentent

sous la forme d’une dispersion de petites particules colloidales (<300 nm) nommées micelles.

De plus, les minéraux sont en équilibre entre les deux états. Tout particuliérement, le
phosphore et le calcium jouent un réle prépondérant dans le maintien de I’intégrité de la
micelle de caséine.En plus des protéines, glucides, lipides, et minéraux, le lait contient des
vitamines et des enzymes. Les vitamines A, D, E et K sont liposolubles, ainsi se retrouvent-
elle dans la matiére grasse et peuvent étre perdues lors de I’écrémage. D’autres vitamines sont
hydrosolubles et se retrouvent dans le sérum. C’est le cas de I’acide ascorbique (C) qui s’y
retrouve en plus grande concentration a 2 mg/100 ml. La thiamine (B1), la riboflavine (B2), la
pyroxydine (B6), la cyanocobalamine (B12), la niacine, I’acidepantothénique, I’acide folique

et la biotine (H) (Amiot et al., 2002).
I-6- les caractéristiques microbiologiques de lait :

Du fait de sa composition physico-chimique, le lait est un excellent substrat pour la
croissance microbienne. De ce fait on trouve que le lait comporte une flore originelle et une

flore de contamination.
I-6- 1-Flore originelle .

Le lait contient peu de Microorganismes lorsqu'il est prélevé dans de bonnes
conditions, a partir d'un animal sain (moins de 103germes /ml). 1l s'agit essentiellement des
germes saprophytes de pis et des canaux galactophores : microcoques, streptocoques
lactiques, lactobacilles. Des germes pathogénes et dangereux du point de vue sanitaire
peuvent étre présents lorsque le lait est issu d'un animal malade (Streptocoque pyogene,
carynebactéries pyogénes, des staphylocoques) qui sont des agents des mammites et peut
s'agir aussi de germes d'infection générale Salmonella, Brucella, et exceptionnellement listeria

monocytogene, mycobactérie, Bacillus anthracis et quelque virus (Guiraud, 2003).
I-6- 2-Flor e de contamination:

Le lait peut se contaminer par des apports microbiens divers:



Féces et téguments de 1'animal : Coliformes, Entérocoques Clostridium, Salmonella. Sol:

Streptomyces, Listeria, bactéries sporulés, spores fongiques.
L'air et I'eau : Flores diverses, bactéries sporulés. (Guiraud, 2003).

Tableau -I-1- Les principaux groupes bactériens du lait (Alais, 1984).

} Gr oupes ' Car actet es

= l-bactenes lacthucs xAct1v1te b1olog1quc fermentation du lactose 1

.Z-Mlcrocoques ** Flore banale de contamination du lait *Activité
‘ en zymatique réduite

%3-Staphylocoques l*Anaerobles facultatifs, fermentent le lactose exemple
| ! Staphylococcus aureus

-Bacteries I*Developpement dans le lait a 15°C pendant p1u51eu15
«Gram +» L o hiutei B R i

‘4—Bacﬂlaceae *Mesophﬂes inhibges 4 45°C °C

* Absentes dans le lait crus et les produits laitiers qui §,
n'ont pas été chauffés, |

J *Responsables des altérations des laits
i insuffisamment stérilisés.

| 1-Entérobactéries. *Des coliformes, fermentent le lactose

*Leur présence est lié a une contamination fécale
*Moins abondantes dans le lait par rapport a d'autres
Gram (-),

*Ces especes résistent aux antibiotiques, se

-Bacteries « . s " S e
‘developpent a des températures trés différentes.

Gram-» | —
{2- * Ces microorganismes forment l'essentlel de la ﬂore
i Achromobactériaceae psychrou ophe

1 * Ne fermentent pas les sucres.

Les plus importantes Pseudomonas véhiculées- pa1 les
Z :3- Bactéries divers. eaux non potables et brucella pathogenes.
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Chapitre 11

Technique de Microanalyse par XRF.

I1-1- Introduction.

XRF est méthode analytique pour déterminer la composition chimique de toutes
sortes de forme de matériaux que les matériaux peuvent étre dans plein, liquide, de poudre,
filtré ou autre. XRF peut parfois étre employé également pour déterminer le tshéines et la
composition des couches et des enduits.

La méthode est rapide, précise et non destructive, et exige habituellement seulement
un minium de préparation témoin. L'application sont trés large et incluent les industries
alimentaires en métal, de ciment, huilez, de polymeére, de plastique et, avec le mien, la
minéralogie et la géologie, et la technique environnementale d'analyse pour la recherche et la

pharmacie.

II-2-Bases physiques théoriques —-Méthodes d’analyses utilisées .

I1-2-1-Propriétés des photons RX.

Le rayonnement RX ont été découverts en 1895 par le physicien allemand Wilhelm
Rontgen, qui a regu pour cela le premier prix Nobel de physique .Les RX et les rayons gamma
sont de méme nature, mais sont produits différemment : les rayons X sont produits par des
transitions électroniques entre orbites atomiques alors que les rayons gamma sont produits
lors de la désintégration radioactive des noyaux ou d'autres processus : réactions nucléaires ,

accélerateus , procssus subatomiques.[18]
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Fig - II-1- Spectre électromagétique .
Rontgen tire quatre propriétés dans son article :

1. les rayons X sont absorbés par la matiére ; leur absorption est en fonction de la masse
atomique des atomes absorbants ;

2. les rayons X sont diffusés par la matiére ; c'est le rayonnement de fluorescence ;
les rayons X impressionnent la plaque photographique ;

4. lesrayons X déchargent les corps chargés électriquement.

On distingue les rayons X durs et rayons X mous selon leur énergie, pour les premiers
supérieure a environ 5 a 10 keV ; longueur d'onde A < 0,2nm. A l'inverse des rayons X
durs, les rayons X mous sont facilement absorbés par un épaisseur millimétrique de matiére

solide. En général , longueur d'onde des RX est donné:

0.1 A%< A< 100 A°

II-2-2-La fluorescence RX.

Le bombardement d’un matériau par un rayonnement y ou X issu d’une source
radioactive ou un tube a rayons X conduit a I’émission de rayonnements X caractéristiques
des éléments présents dans I’échantillon. L’excitation est produite principalement par effet
photoélectrique .Le spectre de rayonnement X differe de celui obtenu par excitation

particulaire par la forme du bruit de fond.[3]
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Fig - I1-2- Effet photoélectrique.

a) Principe.

Selon le modele de Bohr, les électrons constituants le cortége électronique des
atomes sont situés sur des niveaux d’énergie bien définis, correspondants aux différentes
couches (K, L, M, N,.) et sous-couches. L’interaction des rayonnements
Electromagnétiques ou corpusculaires avec la maticre, engendre [’excitation atomique
des couches profondes K, L, M. Sous l’influence d’un rayonnement d’énergie suffisante,
un €lectron du cortege électronique d’un atome, situé sur un niveau d’énergie profond (X,
L, M), peut étre arraché de la couche a laquelle il appartient, la place libre est comblée
par un électron situé sur une couche plus externe avec émission d’un rayonnement X
caractéristique dont la fréquence v est fonction de la différence d’énergie existant entre les
deux niveaux concernés. Si la transition a lieu par exemple entre les couches K et L, I’énergie

du R -X émis est donnée par I’équation suivante:[3]

EX :EK_EZ = hv (II" 1)

Avec h, constante de Planck = 6.626 1074 J.s.

Les transitions obéissent aux régles de sélection :

Al = +1,Aj = 0,41 - 2)
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Fig- 1I- 3- Principales Transitions permises des électrons des couches internes.
b) Analyse qualitative.

L’analyse qualitative ne présente pas en général de difficultés. La mesure de 1’énergie
du rayonnement de fluorescence permet d’identifier les différents éléments constituant
I’échantillon 1rradié. Ces ¢énergies sont données par la loi de Mosley et tabulées par
différents auteurs.

¢) Analyse quantitative.

L’intensité¢ de la raie caractéristique d’un élémenti présent dans 1’échantillon est
proportionnelle a sa concentration. S’il n’y a aucune interaction du rayonnement avec la
matrice (milieu entourant 1’élément i), 1’intensité mesurée sera directement proportionnelle a
la concentration selon la relation suivante :[3]

I, = K * C;(TI- 3)

K : étant la sensibilité du dispositif XRF. En cette intensité est susceptible d’étre modifiée
par les effets de matrices (absorption de rayonnements X primaire et secondaire). Parmi les
méthodes de corrections utilisées nous pouvons citer: les méthodes quantitatives simples,

émission-transmission et parameétres fondamentaux.

I1-3- Objectifs et principes .

L'analyse a multi composants par fluorescence R X ,implique la détection et la
mesure de I’énergie de 1'émission secondaire par les atomes des éléments dans le spécimen

d’étude aprés absorption non destructive des RX . IIs sont excités par des photons R X
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d’'un tube cathodique de Coolidge ou des photons gamma d'une source radioactive
standard d'isotope tels que  '§3Cd(énergic d'émanation E=22,16 KeV, T =453 jours)
ou®szAm (B=59,57 KeV, T= 4558 ans).

Un spectrométre semi-conducteur de silicium/lithium est utilis¢, avec un secteur de section -
S =30mm? et d'épaisseur : X =3 mm.

Le rayonnement caractéristique RX est enregistré en utilisant un détecteur semi-conducteur
de Si(Li) dont la largeur de bande d’énergic i mi-hauteur du pic de résonnance avec

une résolution (FWHM) maximum 148V est de AE = 6.4 Kev pour le Fer.

II-4-Description du matériel et modes d’emplois.

I1-4-1-Tube de Coolidge 3 RX .

Le tube cathodique de Crookes qui fut amélioré par William Coolidge en 1913, en
imposant un vide poussé , 4. 10* Pa, recouvert d'une enceinte plombée. Dans le tube de
Coolidge, les électrons sont émis par un filament - cathode de tungstene chauffé par un
courant électrique :effet thermojonique .La haute tension électrique est &tablie entre la cathode
et I'anode, ce qui accélére les électrons émis pour bombarder I'anode. Dans les tubes dits
«a fenétre latérale », les électrons sont concentrésou ou focalisés par une picce métallique
appelée cupule concave de Wehnelt , placée juste aprés le filament. Ce tube ne permet de
créer des rayons X que par intermittence. Il est encore utilisé dans certains types de

cyclotrons.[26]

Fig- II- 4- Schéma d'un tube de Coolidge a fenétre latérale

o K : filament e Win et Wou : entrée et sortie de

o A :anode I'eau de refroidissement



Fig- II- 5- Photos deux tubes radiogénes.

Les tubes a rayons X sont des dispositifs permettant de produire des RX en général pour trois

types d'applications :[26]

o radiographie et tomographie (imagerie médicale, science des matériaux) ;
o radiocristallographie (diffraction de rayons X : Diffractometre) ;

o analyse chimique élémentaire par spectrométrie de fluorescence X.

11 existe plusieurs types de tubes. L’anode peut étre fixe ou toutnante On distin gue deux

géométries de tube :

o les tubes a fenétre latérale : le filament est un solénoide d'axe rectiligne et est placé
face a la cible, qui est biseautée ; la trajectoire des électrons est une droite
o les tubes a fenétre frontale : le filament est un solénoide a axe circulaire et entoure

I'anode ; la trajectoire des électrons est courbe.

Les tubes a anode tournante sont une amélioration des tubes de Coolidge
permettant d'avoir des intensités de rayons X importantes.Une des limitations de la
production de rayons X est en effet la chaleur produite par le phénoméne. On prend donc

une grande anode de forme cylindrique et on la fait tourner. Ainsi, chaque partie de
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Fig- II- 7- Spectre d ‘émission du flux de photons RX a variation d’énergie dE.

I1-4-2-L’équipement général de la technique XRF.
[1-4-2-1-Balance analytique pour mesure de masses jusqua:m=220g= 10" g.

I1-4-2-2-Appareil de XRF : Epsilon 3, qui comprend :

I. Témoin des rayons X

2. Poignée d’ouverture du
capot

Passeur d’échantillons
Panneau de commande

Position de mesure

o B &

Porte-échantillon

Fig- 11-8-Appareil de fluorescence & RX : Epsilon 3 —Vue avant.
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I'anode n'est irradiée que durant un court instant, ce qui facilite la dissipation de la

chaleur.On peut ainsi atteindre des puissances de 'ordre de 100 kW.

L'intensité des R X est directement proportionnelle a I'intensité du courant électrique
qui parcourt le filament. Le réle de la haute tension est plus complexe. Les électrons de

charge e sont accélérés avec la haute tension V, leur énergie cinétique Ep est donc :
. -
E{) = 1 = (II- 4)

L'émission de rayons X est aléatoire. Il y a donc une fluctuation du signal de courte
période qui génere un bruit de fond. La loi d'émission, et donc le taux de comptage : nombre
de photons X détectés par seconde, suit une loi de Poisson ; ainsi, I'écart type est la racine

carrée de I'intensité moyenne ce qui est donc favorable 2 la précision de mesure

gy = VI (II- 5)

Plus l'intensité est importante, plus I'écart type, et donc les fluctuations, sont importantes,

mais le rapport signal sur bruit augmente :

L = ﬁ (II- 6)

o1

JInlensibd X
spectre de ries dis photens de flusrescence

o Hw)
I max (i

Liw) sgactre continu
ges phatons de

freiage

Enargie ¥ {gY)

imEe (8 omaz)

Fig- II- 6- Spectre d‘émission des RX par le tube de Coolidge.Relation entre intensité I et
énergiec E du faisceau RX: I = " (E).
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Fig- II- 9- Composants de 1’Epsilon 3 —Vue arriere.

Témoin des rayons X
Raccordement de I’alimentation électrique principale
Raccordement d’alimentation en gaz

Connecteur USB
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I1-4-2-3-Panneau de commande .

Les boutons et voyants de contrdle de l'instrument Epsilon 3 sont tous rassemblés sur le
panneau de commande.Celui-ci contient les interrupteurs de mise sous tension de l'instrument,
d'activation de la haute tension (HT) pour le tube a rayons X et de commande du couvercle

du passeur d'échantillon.

Avertissement relatif aux rayons X

Bouton marche/arrét.

1. Voyant HT ENABLED (HT ACTIVEE)

2. Voyant POWER (ALIMENTATION)

3. Voyant LID LOCKED (CAPOT VERROUILLE)
4. Voyant MEASURING (MESURE)

5. Voyant kV

6. Voyant mA

7.

8.

9.

Clé de sécurité haute tension.

10. Voyant POWER (ALIMENTATION)Voyant LID

Fig- II- 10- Composants de 1’Epsilon 3 — fonctionalités des boutons.
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1. Alimentation électrique principale, comprenant une borne de mise a la terre (le type
de prise varie en fonction du pays)

Ensemble d'alimentation européen a 6 prises

""" Réseau de I'entreprise

Cable Ethernet (TCP/IP)

Cable USB

Cable USB type A (PC) a type B (Epsilon 3) avec perle de ferrite

Tuyau d'hélium flexible de8 m et régulateur de pression

Boitier de connexions

\
S R

Adaptateur du bofitier de connexions

10. Acces direct a Interne.noir = alimentation électrique principale

bleu = céble US
gris = cable Ethernet

marron = tuyau d'hélium.

Fig- II- 11- Raccordements d'alimentation de I'Epsilon 3 avec un boitier de connexions.

23



II-5- Méthodes de mesures .

I1-5-1-Méthode des standards externes .
II-5-1-1-Principe.

Le standard (méme nature et de concentration connues) et 1’échantillon sont irradies et
analysés dans les mémes conditions expérimentaux permet de déterminer les concentration
des éléments dans 1’échantillon.[8]

I1-5-1-2-Préparation d’échantillons .

- Nettoyage de la poutre échantillon : Décapage initialement les compositions des la
poutre échantillons dans 1’eau distler sur 1” appareil BRANSONIC 220(bac ultrason )
pour dix mainte (10min).

2- Un couler les deux tranche cylindrique d’un poutre échantillon donc un utilisé la
méllare (fillme ) don en bas de poutre échantillon. Numéroter cette poutre échantillon
et I’échantillon (01,02,...08 plus A11 comment la standard externe pour cette analyse.

3- Mesure la masse du lait pour chaque tub nu fait quatre mesure déférent (0.1g, 0.2g,
0.5g et 01g), pour Balance analytique 220g+10™ .

4- Un commission les masse mesure dans les poutre échantillons .

I1-5-1-3-Analyse des échantillons .

on place cet échantillon dans le Passeur de I’appareil de XRF (Epsilon 3) puis on ferme le

couvercle et on commence les analyses.

Fig- II- 12- Phases de préparations des échantillons .

26



1. Tube a rayons X.

2. Passeur de filtres de tube (7).
3. Détecteur.

4. Echantillons

5. Position de mesure.

6. Passeur d'échantillons.

Fig- II- 13- Phase de

Fig- II- 14- Chemin optique du faisceau RX .
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I1-5-2-Spectres d’aborptions des composants du materiau-cible.
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Fig- II- 15-Spectre d’absorption des éléments chimiques d’un materiau-cible composé.
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Chapitre III

Reésultats et discussion

(Analyse Physico-Chimique dulait en poudre par XRF.)
ITI-1- Introduction.

Les technique analyse XRF est un méthode simple et non destructive .Dans son
principe de base , on exploite [I’effet photoélectrique , suite a [’excitation aprés
absorption des atomes de poudre de lait , par les RX a faible énergie d’incidence
. Cete méthode permet de faire les analyses qualitatives, quantitatives du produit sans

provoquation de contamination radioactive

ITI-2-Définition de I’objet d’étude : le lait en poudre.

ITI-2-1-Définition du produit lait .

La définition adoptée par le 1° congrés international pour la répression des fraudes
alimentaires tenu a Geneve en 1908, pour le lait propre a la consommation homme: «C’est le
produit intégral de la traite totale interrompue d'une femelle laitiére bien portante, bien nourrie
et non surmenée. Il doit étre recueilli proprement et ne pas contenir de colostrum.».Les laits
des différentes espeéces de mammiferes sont constitués des mémes types de composants; mais
leur composition varie d'une espéce a l'autre. On y trouve des globules de matiéres grasses en
suspension dans une solution contenant le sucre du lait (lactose), des protéines (surtout la
caséine) et des sels de calciums, de phosphore, de chlore, de sodium de potassium et de
soufre, donc le lait est un produit équilibré d'un point de vue nutritionnel, adapté aux besoins

de chaque espéce humaine .
II1-2-2-Aspect et composition du lait liquide.

Il apparait comme un liquide opaque blanc mat, plus ou moins jaunatre selon la teneur
en a-caroténe de la matiere grasse, deux fois plus visqueux que l'eau, de saveur légerement

sucrée. Il a une odeur peu marquée mais reconnaissable. Schématiquement, on peut considérer
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le lait comme une émulsion de matiére grasse dans une solution aqueuse comprenant de
nombreux élément dont les une sont a I'état dissous et les autres sont la forme colloidale.L'eau
est I'élément le plus important. Il représente environ les 9/10 du lait. Les autres éléments
constituent la matiére séche totale qui s'éléve habituellement a 125-130g par litre de lait. La
maticre séche dégraissée exprime la teneur du lait en élément secs presque toujours voisine de
90g/litre.Certains composants sont présents en quantités sensibles donc plus ou moins
dosables (la mati¢re grasse, le lactose, les matiéres azotés, les matiéres salines). D'autres, au
contraire, ne figurent qu'a état de traces et sont plus difficilement appréciable (les enzymes,

les pigments et les vitamines.

Tableaulll-1-Les differents composants physico-chimiques du lait de vache.

Comwans " [Conscatration &) |
Eau . 5057‘
Cpides s

EMatiére grasse proprement dite

Lécithine (phospholipide)

jPaﬂie insaponifiable (stérols,

|

‘ tocophérols)

}Pmudes e

Caséines K 27

"P;&éines solubles (Globulines, Albumines) i 5:5 -]
Substances azotés non protéiques -1’5 o :
S S— - B— —

De I'acide citrique. 2
éDe I'acide phosphorique :]2,6 I
%De I'acide chlorhydrici{i;: (Na CI) ’l,7

| L
witamincs,“énzymes, gazw(.{essous 7 éTracérér -
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'Extrait sec total
\Extrait sec non dégraissé
|

On cite comme référence les propriétés physico-chimiques du lait de vache

Tableaulll-2-Les Propriétés physico-chimiques du lait de vache.

Densité de lait écrémé

Densité du lait & 20°C [1,028-1,034

1,035-1,036

EDensité de la matiere grassém A0,92—OA,V94

| R 7 "
|Point de congélation
|

0,530-0,555

PH 420°C 16,668
Acidité titrable [14-17°D |
Activité de l'eau 8 20°C 0,9

II1-2-3-Propriétés physico -chimiques du lait entier en poudre .

Les importants paramétres de qualité pour le lait en poudre sont constitués par la

qualité microbiologique, les propriétés organoleptiques ainsi que les propriétés physico-

chimiques suivantes:

o Teneur en eau

e Teneur en maticre grasse

o QGraisse libre

o Teneur en protéeines

e Teneur en substances minérales
o Acide titrable

o Solubilité, reconstitution
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o Aptitude a I'ecoulement

e Densité apparente

e Charge thermique du lait écrémé en poudre (part de protéines sériques dénaturées)
o Particules brilées

o Répartition de la grandeur des particules

e Oxygéne résiduel dans l'emballage

Le séchage a un impact primordial sur les propriétés du produit. C’est la raison pour
laquelle il faut différencier entre la poudre issue du séchage par atomisation et celle issue du
séchage sur cylindre. Le lait en poudre doit s’écouler comme le sable et ne pas former de
grumeaux. Le pouvoir anti-agglomérant est diminué par un lactose pas complétement
cristallisé€ et qui absorbe de I’eau. De méme, la dimension et la forme des particules, la densité
apparente et la charge électrique ont une influence sur I’écoulement. Dans la poudre de lait
entier ou dans la poudre issue de lait partiellement écrémé, la matiére grasse du lait peut étre
oxydée. La présence de concentrations élevées d’oxygéne dans I’emballage ainsi que la
lumiére et les ions métalliques tels que le cuivre et le fer et dans une moindre mesure d’autres
meétaux favorisent cette oxydation. Le tableau 3 présente les exigences relatives aux taux en

cuivre et en fer.

L’¢élimination d’oxygene par le biais d’emballage sous vide ou d’emballages sous gaz
protecteurs est important lors de I’emballage de poudres de lait grasses afin d’éviter
I’oxydation. Les valeurs de tolérance en la matiére figurent dans le tablean 3. Une bonne
gestion du préchauffage durant la fabrication de la poudre permet de réduire les oxydations
dans le produit fini. Des particules briilées se forment en raison d’une forte réaction de
Maillard (réaction de sucres avec des acides aminés — les constituants des protéines) durant le

processus de séchage si des particules demeurent trop longtemps dans le processus



 SE——

Tableaulll-3-Les Propriétés physico-chimiques du lait en poudre.

Tablesw 3 Aperqu des propriétés physico-chimigques du lait en poudre

Poudre issue d'un séchage par
atamisation

Poudre issue d'un séchage
sur cylindres

Struciure des particules

Farticules sphérmues, inchasions
d'air

Compacte, forme irrdguliére,
pas dinclusions d'air

Surface des particules

Lisse, en partie plidge

Dirnension des particules

10 = 250 i

Densite apparente Jg/icm3]

0.50-0.70

0.3-05

Soluinlise, dénaturation

Dénatyration des protéines pey

_ é[e-:ée -) bcjr‘;;je _salqbilité

Taux te dénaturation &lewd des
protéines = matvaise solubiling

Exigences relatves & la teneur en
métaus lourds

Cuivee < 1.5 mugky
fer < 10.0 moikg

Em

Tenewr en moggéne résiciyel dans fes
poudres contenant des matie-res
grasses

< 0.01 ml 024y

Brunissement dil a la réaction de
plaillard

Few margui

- Plus marngqué

IT1-2-4-Technologie

Fig- III- 1-Microstructure du lait en poudre (image en microscopie électronique), a droite
séché sur cylindres et a gauche séché par atomisation; grandeur des particules: poudre issue
du séchage sur cylindres, particule principale env. 250-500 wm de diamétre, poudre issue du

séchage par atomisation, particule principale 25—50 pm de diamétre. (Source: Livstek)..

de Fabrication du lait en poudre

Les étapes de base de la fabrication de lait en poudre sont constituées de I'évaporation
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et du séchage. On sélectionne du lait de qualité élevée. Etant donné que, lors de la production

de poudre, la concentration des substances augmente, le lait doit présenter une stabilité élevée.




Faute de quoi, les protéines peuvent se déstabiliser et étre précipitées. Un taux d'acidité de <
7.5% SH est nécessaire. Il ne doit pas y avoir de contamination avec des ions métalliques, de
cuivre en particulier. Les exigences relatives au nombre de germes doivent étre prises en
considération. Le lait est libéré des éventuelles souillures par I'épurateur centrifuge, est
refroidi et finalement stocké au frais. Selon le genre de poudre, une partie ou I'ensemble de la
maticre grasse du lait est centrifugée sous forme de créme. Il s'en suit un traitement thermique

qui poursuit plusieurs objectifs:

o Inactiver tous les germes pathogénes et réduire le nombre de germes global

e Inactiver les enzymes, les lipases en particulier

o Activer les groupes thiols dans la B-lactoglobuline afin d'élever la stabilité de
l'oxydation de la poudre durant le stockage. Il faut privilégier les processus a haute
température et de courte durée car cela permet d'obtenir les effets recherchés d'une
maniére a augmenter les substances anti-oxydantes. De méme, la solubilité de la
poudre est meilleure lors de l'utilisation d'un processus a haute température et de
courte durée. Souvent, on chauffe a 88-95°C pendant 15-30 secondes, parfois a des

températures pouvant atteindre 130°C.

Ensuite, le lait passe dans l'installation d'évaporation. Sous vide, I'eau est évaporée
avec ménagement a une température de 45-75°C jusqu'a ce qu'une concentration de 33-35%
respectivement 40-50% de la matiere séche du lait soit atteinte. Le premier domaine
s'applique au séchage sur cylindres et le deuxiéme au séchage par atomisation. L'énergie est
utilisée avec efficience dans les installations d'évaporation car elle est utilisée plusieurs fois.
Grice a la technique des couches minces, le lait et le concentré de lait qui en résulte ne
séjournent a haute température que pendant un court laps de temps dans I'installation. La

figure 2 montre une installation d'évaporation et la figure 4 son mode de fonctionnement.

I1I-2-5-Emballage et stockage du lait en poudre.

Afm de conserver la qualité du lait en poudre, un emballage approprié est important.
L’emballage doit protéger le lait en poudre contre I’humidité, la lumiére et les souillures. A
cet effet, il faut naturellement remplir les exigences en matiére de logistique. On utilise
souvent du papier avec une couche de papier bitumé, des cartons a plusieurs couches ou des

boites avec un intérieur en polyéthyléne, des tonneaux en métal avec un intérieur en
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polyéthyléne ou des boites avec des couvercles de feuille mince d’aluminium. Tl est possible
de prolonger la durée de conservation en retirant I’oxygéne a 1’aide d’une atmosphére
protectrice de gaz ou d’emballage sous-vide. Le lait en poudre est stocké a température
ambiante. Le lait entier en poudre peut étre conservé moins longtemps que le lait écrémé en

poudre en raison de la possible oxydation de la matiére grasse.

ITI-2-6-Instantanéisation

Lors de la dissolution de la poudre de lait dans I'eau en vue de la la reconstitution, les

particules de poudre subissent divers processus:

1. Absorption d'eau a la surface (mouillabilité)

2. Pénétration d'un film d'eau vers la surface des particules
3. Enfoncement dans I'eau

4. Dispersion des particules sans formation de grumeaux

5. Dissolution des particules

L'instantanéisation de la poudre de lait a pour but d'améliorer la vitesse et l'intégralité de la
reconstitution du lait. Grace aux méthodes suivantes, il est possible d'améliorer quelques uns

des processus mentionnés.
IT1-2-6-1-Agglomération .

L'agglomération provoque la formation de cavités entre les particules de poudre.
Ainsi, de l'eau peut facilement et rapidement pénétrer dans ces cavités lors de la
reconstitution. Cela empéche la formation d'une couche visqueuse autour des particules
groupées de poudre comme cela se passe avec les poudres non instantanéisées. Une telle
couche visqueuse empéche la poursuite de la pénétration d'eau et ralenti ainsi la

reconstitution.

Le processus de l'agglomération comprend le mouillage de la surface de la particule
avec de la va-peur, de l'eau ou un mélange des deux, l'agglomération proprement dite, le
séchage subséquent, le refroidissement et le criblage permettent d'éliminer les particules trop

fines et trop grossiéres. En principe, une agglomération peut s'effectuer de deux maniéres:
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o L'agglomération primaire se déroule directement pendant le séchage par atomisation
sous la forme d'un renvoi de poudre fine dans le nuage du concentré de lait.
o L'agglomération secondaire s'effectue par le biais d'une réhumidification de la poudre

déja séche.

ITI-2-6-2-Lécithinisation

Une telle agglomération ne suffit pas pour les poudres qui contiennent des matiéres
grasses. La matiére grasse libre sur la surface de la poudre entrave le mouillage. C'est la
raison pour laquelle on pulvérise en outre une solution de 1écithine sur de telles poudres pour

l'agglomération.

ITI-3-Description du matériel et modes d’emplois

IT1-3-1-Caractéristiques

e Type: a fluorescence X
o Domaine: pour poudre de lait

e Autres caractéristiques: pré-calibré
ITI-3-2-Description .

Epsilon 3 est un analyseur XRF a dispersion d’énergie entiérement autonome. Il est
composé d’un spectrométre, d’un ordinateur intégré a écran tactile et offre des solutions
d’applications dédiées. Le systéme est pré-calibré et est une solution avec des performances
garantis. Epsilon 3 acquiert des données précises et justes, rapidement et de facon rentable

avec un minimum d’intervention de 1’opérateur et de préparation des échantillons.

Le cofit total de fonctionnement est donc relativement faible, par échantillon,c’est
beaucoup moins que des analyses chimique humide qui sont cotliteuses et nécessitent aussi un
opérateur qualifié dédié .

Epsilon 3 est concu pour des marchés spécifiques nécessitant des solutions d’analyse rentable

(ayant un bon rapoort qualité-prix) pour un nombre souvent limité d’éléments chimique :Z;

Les solutions dédi€es sont disponibles pour répondre aux besoins analytiques spécifiques:

= souffre dans les carburants en conformité avec les normes ASTM D4294 et ISO 20847
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* les additifs dans les lubrifiants en conformité avec la norme ASTM D6481
* [es poudres de lait
e larecherche et I’enseignement

° Jes mines.

II1-4-Résultats expérimentaux d’analyse du lait en poudre.

ITI-4-1-Calibration de 1°‘appareil XRF .

Pour chaque standard on mesure quatre masse my; = 1g; m, = 0.5g ; my = 0.2g

;my =0.1g ; en utilisant la valeur spécifique, on trace le graphe de [’intensité pour
chaque masse sur la surface du port échantillon (g/cm® ) et S (cps/g), S = —:{—l .

Tableau -III- 4- Liste des noms des standards —références .

Standard N* Les noms La structure
01 TAEA — 336 lichene MgCl,

02 Quartz Si0O;

03 Chorure de Baryiom BaCl,

04 Sodium hydrogéno carbonate NaHCO;

05 Chlorure de Sodium Na Cl

06 Nitrate d’ Argent AgNos

07 Sodium phosphate di basic heptahydrate Na HP O4.7H,0
08 Sulfate de Zinc pure Zn Sos. TH20
09 Chlorure de fer hexa hydride Fe Cl; — 6H20
10 Nickel Ni

A-11 AIEA

Observation : A- 11 est un échantilleon du lait poudre, utilisé comme référence .
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intensité | (cps)

I11-4-2-fit : Graphes par logiciel ORIGIN 8.0.

I1-4-2-1-Les graphe de Intensité I(cps) en fonction de la masse échantillon : I= f( m).

a b
160
80000 | a
150 =
70000 | =
__ 140 4
)
g
50000 - = 130
2
@
f =4
50000 £ 120
-
110
40000
. 100 L
30000 T T T T T T T T T T T T T T 1
0,00 0,02 0,04 0,06 0,08 0,10 0,12 000 001 002 003 004 005 006 007 008 009
Epaisseur (g/cm?2) Epaisseur (g/cm*2)

F.ig- M- 2-: I= f{ m) du chlore (Cl) et Magnésium(Mg) pour masses différentes par
rapport 2 0.1 et 0lg de deux standards differents.

#% Fig-III- 2- a- I= f(m) du Chlore (Cl) pour masses différentes par rapport a 0.1 et Olg
du standard 01

La courbe de calibration est alors:
f(x) = 96597.94 — 65783.91 e(7%/0:08649) (II- 1)

Avec : R? = 0.84509. (M- 2)

#* Fig- [lI- 2-b- I= f( m) du Magnésium(Mg) pour masses différentes par rapport a 0.1
et 0lg du standard 02

Ia courbe de calibration est alors :
f(x) = 154.98 — 395.99 ¢ (~*/0.00415) (I- 3)

Avec R? = 0.98696 . (TM1- 4)
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Fig- TMI- 3 - I=f( m) du silicium (Si) pour masses différentes par rapport a4 0.1 et 0lg de
standard 02.

La courbe de calibration est alors :

45
f(x) = 43091.51 — 12858.82 ¢(*/93110%) (I1I-5)
Avec R? = —0.28014.  (III-6).
b
50000
10000 i i
1 . .
3000 a o - . A 40000 -
000 - & 30000
& -
= 4000 'g: 20000 -
§ E A
£ 10000
2000 "
A
0 A 0 b
T T T . T T T LU R e R I L L PR
0 20 40 50 80 100 120 140 160 0 20 40 60 80 100 120 140 160 180
Epaisseur (mg/cm*2) Masse (mg/cm*2)

Fig- - 4- I= f{ m) du Barium(Ba) et Chlore (Cl) pour masses différentes par rapport a
0.1 et 0lg de deux standards differents.
** Fig- IlI- 4- a- I= f( m) du Barium(Ba).
La courbe de calibration est alors:

F(x) = 9556.29 — 13649.65 ¢ ("*/49-73536)(1y1.7)
Avec : R? = 0.90961 . (I11-8)
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Intensité [ (cps)

** Fig- II- 4- b- I= f( m) du Chlore (Cl).

La courbe de calibration est alors :

f(x) = 46655.63 — 80949.30 ¢(~*/30.82983) (TL-9)
Sl R? = 0.96217 (I11-10)

70—-
60-.
50
40 -

30 +

intensité | (cps)

20

10

-10

T T T T T T ¥ T
0,00 0,05 0,10 0,15 0,20 0,25 0,30 0,35
Epaisseur (g/cm*2)

Fig- - 5-I= f( m) du de Sodium (Na) dans la molécule Sodium hydrogéno carbonate

pour quatre masses differentes sur la surface .

La courbe de calibration est alors :

0,35

f(x) = 36.42 — 176.34 ¢(7*/3.14943) (II-11)
Avec R? = 0.9915 . (ITI-12)
100000 — a b
e 3 & 70 4 i i
80000 - et 60
i l
60000 L 7 40
] L
g a
40000 £
\" g 20 ]
20000 - 04
::I 0 A
A
0 T T T T - 10 T T T T T T T 1
0,00 0,05 0,10 0,15 0,20 000 005 010 015 020 025 030
Epaisseur (g/lcm” 2) Epaisseur (g/icm*2)

Fig- III- 6- I= f( m) du Chlore (CI) et du Sodium (Na) pour quatre masses differentes sur la

surface .
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** Fig- III- 6-a - I= f{ m) du Chlore (Cl) pour quatre masses differentes sur la surface .

La courbe de calibration est alors:
f(x) = —7.49 + 7.68 108¢ (—x/19.24447) (I1-13)
Avec R? = 0.10595 . (I-14)
** Fig- ITI- 6-b - I= f({ m) du Sodium (Na) pour quatre masses differentes sur la surface .
La courbe de calibration est alors :
f(x) = 67.73 — 78.17 ¢(~%/0.08915) (II1-15)
Avec : R? =10.76329 . (1M-16)

Observations : pour les graphes d’intensité du standard de 01—10 , on observe

I’augmentation d’intensité I sous la forme d ‘ une fonction d’exponentielle, en début pour la
mesure de masse sur la surface anférieure , puis cette mesure est stable et constante,voir les

graphe S = f{(im/s).

IT1-4-3-Sensibilité.
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] b
3500000 \ 45000 ) @
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& \ @ 8000
&) \ 8‘
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B 1500000 @ =
5 5
2] P © 4000 NG
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Fig-III- 7 - Sensibilité du (Cl) et du (Mg) en fonction d’épaisseur dans la molécule MgCla
** Fig-IlI- 7-a - Sensibilité du( Cl) en fonction d’épaisseur don molécule MgCl,
La courbe de sensibilit¢ est alors:

f(x) = 876984.19 + 1.30 107 (-*/000807) (1117 )

R? = 0.96975 . (I1-18 )

** Fig- ITI- 7-b - Sensibilité du (Mg) en en fonction d’épaisseur don molécule MgCl,
La courbe de -calibration est alors :

f(x) = 1560.19 + 15984.83 ¢ (~*/0.02091) (I1-19)
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sensibilité (cps.cm”2/g)
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Fig-TII- 8-Sensibilité du (Na) et du ( P) en fonction d’épaisseur dans la molécule (Na HP O4

.TH20 ).

Fig-TI-8- a-Sensibilité du(Na) en fonction d’épaisseur dans la molécule Na HP Oy .7H,0

La courbe de

Avec

calibration est alors :
g(x) = 3892.32178 — 4196.75 ¢ (~*/0.01712)
R? = 0.60148 .

(I-21 )
(I-22 )

Fig-II- 8- b-Sensibilité de ( P) en fonction d’épaisseur dans la molécule Na HP O .7H,0 .

La courbe de calibration est alors :

L 9
g(x) = 101764.27 + 1.80 108 (—*/4:2970 10%) (I1-23)
Avec R? = —2.21451 . (I11-24)
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Fig-TI- 9-Sensibilité¢ du (Zn) du (S) en fonction d’épaisseur dans la molécule ( Zn Soa.
TH20)

*# Fig-Ill- 9-a -Sensibilité du (Zn) Sensibilité du ( Zn) en fonction d’épaisseur dans la
molécule ( Zn Sos. 7H20).

La courbe de calibration est alors:

g(x) = 2.27 108 + 3.29 107 ¢(~*/0.00849) (I-25)
Avec : R? =0.9871. (I11-26)
** Fig II- 9-b -Sensibilité du (S) en fonction d’épaisseur d’épaisseur dans la molécule ( Zn
Sos4. TH20).

La courbe de calibration est alors:

g(x) = —8.03 108 + 8.06108¢ (~*/10.94987) (I11-27)
Avec R? = 0.83524 . (ITI-28)
III-4-4- Corrections de masses .

Pour certaines masse mesurées (0.1g, 0.2g , 0.5g 0lg) ,on donne les masses

exactes de chaque élément composant. :

_ : My 1 [ g ] y
m = masse mesure X Moo X —= (I11-29)
IT1-4-5- Sensibilité.
I .cm?
5= —[M] _ (I11-30)
C g
S : sensibilité
I : intensités
C : I’épaisseur
II1-4-6-Calcul d'erreur.
L’incertitude de sensibilité AS
AS 2 2
== J A" + (Am/p)". (ITI-31)

L'erreur relative sur la masse d'un élément contenu dans I'échantillon est : Am/ m
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Am : Incertitude de masse don valence de mesure égala 0.0001g, (erreur sur la masse
d’éléments 1)

- ., - s AS o e, ~
AL, = /I;: erreur sur intensité de I’élément i ,AS = ?*S : erreur sur la sensibilité de

I’élément 1

b
AT

VR
OO -7.‘

1
SO -4
BN =
SN0 -

OO -

sensibilité(cps.cm2/g

+
i
OO < " : . ’ .
g 1% e a5 23

Numeéro Atomique (L)

Fig III- 10-Sensibilité des éléments pour chaque standard en fonction de numéro atomique (Z)
IT1-4-7-Bruit de fond et effet de matrice.

En fluorescence X, l'intensité d'une raie X n'est pas toujours proportionnelle a la
concentration de I'élément. Les autres atomes constituant I'échantillon modifient le
signal par Deffet de matrice qui englobe deux phénoménes; I’absorption et la
fluorescence secondaire, ou la surexcitation.

Le bruit de fond du spectre provient essentiellement de deux phénomeénes; la diffusion

Rayleigh et I'effet Compton .

»

i g 7 ; <
| Diffusion Rayleigh Diffusion Compton
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Fig-TII- 11-.Les différents processus d’interaction photon-matiére.

ITT-4-8-Limite de détection .

La limite de détection dépend de la source d’excitation employée et des
conditions expérimentales dans lesquelles s’effectue ’analyse. Elle est de lordre de 10
ppm pour les éléments tels que (Zn, Cu, Pb) et peut atteindre 100 ppm, voire 500 ppm pour

les éléments légers. .

LLD = 3¥2% = 3VBG = S.LLD. (I11-32)

Limite de détection LLD
0
N
|

0,0 # A P o o e o

L T
10 20 30 40 50 (Sle]
Numeéro Atomique (Z)

Fig-Ill- 12-.Limite de détectiondes éléments pour chaque standard en fonction de numéro
atomique (Z) .

h(x) = 0.18 ¢(~*/18.6933) (I11-33)
Avec R? = 0.07358. (TM1-34)
I11-4-9- Spectres d’absorption de quelques composants.

.Les éléments suivants ont été détectés : ClI ,K, Ca, P,Fe,Cu,Rb, Mg, Zn.

45



psschannal

L0828

b

e

sOnniany spectre rsulbat

s ]

18-Tay-2016 13 Ag.

o B

5 Oenian hH B i g af 4L sec 1B2435 cps
LAl (end ant 5 uf <noned Oh 998 see 139BO% cps
B Orniand 9 uf Ti 1185 ser. 160478 cps

o |8 Orniand 12
&1l Omniand? o5
& |l Omniand n

L. 174 sec. 148855 cps
9. 428 sec. 1918275 cps

9,083 sec. 2982 &0 cps

Loin Bl R won v R R R
R O s T
v A g sl o

Do s I o R wok ok B4

12&a

208

h

s S

3
(i)

488

208

Fig-III- 13- -Spectre d’absorption de [1’échantillon ALG 01

46




I

fad

Omnian® spectre rsulbat 12-Jun-2815 11:28

1:38 2-1

o |8 Omnian 13 e |l 308 ;
410 [mniang 3.08 kU 3000 ul < r ,

— l Unniand 900 kU 1252 ¢ 52 578 sec. -JﬂhHl s
s |W Omnian3 12 023 kU 189y Bir 50188 sec. 153569 cps
=l Urvzand 2088 kU pi2 1 -28 r 49, ":‘u"’ sec. DWOVBL. eps
~ 1B Nanianl a8 08 kU 308 of Cu-528 fir 90 662 sec. 2274 08 cps

BO. 199 e qiﬁ’B 9 cps
- 33,162 sec. 1297BZ

2 ¥
i ».‘_l_r‘G
3

135;1:1

B

cpssehanml
on
el

i T T e

205 M@ 275 WH S B/E TS

L

Fig-TII- 14-Spectre d’absorption de [’échantillon ALG 02

47

T e e,




‘Ornian» spectre rsultat 12-Jun-28lo 11.22-58

1B-May-2816 14 53‘58 3-1

e |8 Omnian 5208 kU300 uA Ay
5 2.08 kU 3008 ufl <no

500 U 1245 ot T

12 08 kU 1881 uh &L

I8 O 20 08 kU 613 uf AL-200

%W Ominl 5000 KU 300 oA Cuse

E aBb sec.
L9467 see.  lod455. ¢
*D 286 sec. hﬁqoﬁb ops
¢ 49 650 see.  L9QRYS. EpS
ir 83,7353 sec.  226E.87 cps

gl 360 sec

1358

ZEB

i

3 R
S

15?0

el

SRS ENar

padehanne
SR
:
UR Y
¥
et
ool o i~ T
i =ﬁ .
alls w
m
P e
Sy P2

% MB Y /L G

Fig-ITI- 15-Spectre d’absorption de I’échantillon ALG 03

48




]
(V]
(Bl

1>88

o)

m
i

i
o
T
o

-

1858

cpslohannel
Sl

..l
L

‘Orniian? spectre rsultat

-

8 Oamiand
— 1l Daniand
{W Dmniand .
B Umriiand 2008 kU B9 uA BL-200 Rir

[18-May-2816 14 27.26 4-1

| Dersiar e kU 388 uA sg Aip
1 k) 3008 U <none: Bip
1kl 1262 uA Ti Rip
Kl 1891 uf BL-58 fizr

i
B Onnzand 98 08 kU 308w Cu-58R Bir

b g

mkn Br ki | Rh <R
’ J_d (GG
=g LAt
ar KH

.
r.H
.

G g |
34
i

el
i1

1L]

. :

2y

wla

39 ¢
il 5

£ xH SEaeg

:P

Fig-ITI- 16-Spectre d’absorption de [’échantillon ALG 04

49

GHIT 3 eps
’ Looops
Hhoeps
. CpE
: LpsE
2395 Hw cpa

— N E—
i 2y OB 425

K

. L S




(Umnran: speckre reulbat 1a=Jum-2816 11:26 24

10-Mag-2016 14-98-39 5-B.5
% Danan

- UmriLan’
B Upniand
B Crniand

30 uft fig Hir 73 G35 sec
1 U8 inener Hir 55 478 gee.
176 vl Tg Bir 51.116 sec

P R Ri=58 Fir 58 B12 zec
AW CmnLan? E 1 uf AL-20E Air 53 310 sec
B Unniant alf 80 kU 80 o8 Cu-5E0 Air 95351 sec

ops
EpS
CRs
52BB2. cps

980, eps

R,
o RS

2288

2088

—
i

k

nrpe

AALeS

=
ER LT

&0E

4ER

288

iBEE

1688

533

Fig-Ill- 17-Spectre d’absorption de [’échantillon ALG 05

50




aesoharnel

458

15

IE

iy

TaE

{Omnian®

spectre raulbat

12-May-2015 18

0 Oendan
ol Usriian

B Urrizand
B Urrizand

@ Orrizand

@ Omniand

S
e
3

i kU
g kU

L 65
100 oA Ag

500 kU 1243 WA Ti

12.8
7.0

g kU

Bk 721 uf AL

1025 u AL-5
<3

3008wl <noner

5RORE KU 388 uf Cu-538

188 125

3 175 20.8 225

Y 14H sas
r 5. 6HT gec,
r 5B 098 sac

ir 5250 ses.
r
P

40 7Y sar
86,177

il

[SREE
WG eps
BIE. cps
1389 eps
P oops
" ops

]

£

Fig-III- 18-Spectre d’absorption de 1’échantillon ALG 06

51




cnsschannel

§5 1503

=
Y

{dnrian

spectre rsulfat

12-Jun-2816 13.88.36

& B Ornianl
£ W Orniand
Tl Oeniand
- |l Oroiand

1488

e

,_,;;l (merzan?

12Ty 2015 18-43-40 -0 5

5088 kU
508 kU
LAY

Lh.bf kU

-L K“

it

08 uA Cu-5i
B uf <nanas
1286 A 11
1179 9 Al-5

758 uf AL-708

A
5
Her
H'

ir 9.772 sec
b, 437 sas,
BH. 379 sac,
r 49 B59 sac
Rir 50251 ser,

. Lpa
CERRY  pps

1...1..: LAY 8

19B17E . cps

Fig-IlI- 19-Spectre d’absorption de [’échantillon ALG 07

52

h_‘s - . ",l = {_'n o ""E( pé _1‘1
gfy ;e ¥L HE H




{U=mian’ spectre reultat

2016 185723 B-8.5

g (W0miant 909 KU 1275 00 T0 o
| B@Umiand 1288 kU 1122 WA 4L-50 v
R T i i
B Omianl ofl 82wl 30E

——
I

(mw i = BV O acw RN

ot BBE.

08 see,

.....

Hir

T LY o L3

’ i Denian 5[]32 kU 3EE A Ag fir
“ 1B UmaLanh .88 kU 2814 WA <noner Hir &
L . 4
8 g B2
i Ly x5
} .
T |
s
- |l|
L b
=
i i E
3l b
ﬂ:
i
o
Lo
Q.
Ld
il
[ Fig-II- 20-Spectre d’absorption de [1’échantillon ALG 08
53




II1-4-10- Concentrations de quelques composants.

Tableaulll-5- Les concentrations pour un masse de lait en poudre =0.5g.

Elément Mg P Cl K Ca Fe Cu Zn Rb
Unit ghkg | ghkg | glkg |glkg |ghkg | mgkg |ugkg mg/kg | mg/kg
All 1.10 9.10 | 9.08 | 17.20 | 12.90 | 3.65 378.00 | 38.90 | 30.80
LAIT ALG 1 1.01 7.92 [6.19 | 11.51 |9.62 0.22 618.12 | 55.89 | 29.35
LAIT _ALG?2 0.54 7.82 | 6.44 ) 748 8.29 4.34 212,10 ] 10.18 | 8.20
LAIT ALG 3 097 792 |622 |11.57 | 9.40 |0.21 44390 |43.86 |30.51
LAIT ALG 4 1.01 7.26 | 7.11 | 11.07 | 10.08 | 0.24 44581 |42.23 | 22.84
LAIT ALGS5 1.03 8.12 | 6.27 [12.38 | 1042 | 7.32 |469.69 | 68.69 |30.35
LAIT ALG6 088 699 |6.66 |10.29 |9.53 0.22 | 439.58 |46.58 |28.33
LAIT ALG7 0.99 |8.19 |6.19 | 1293 |10.67 | 0.17 |403.16 |42.72 |28.35
LAIT étranger01 | 0.50 |4.09 |3.10 |6.47 |5.34 |0.09 201.58 | 12.36 | 14.17
Min 050 [4.09 [3.10 |647 |543 0.09 102.58 | 12.36 |8.20
Max 1.03 8.19 | 7.11 | 12.93 | 10.67 | 732 618.12 | 68.69 |30.51
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Tableaulll-6- Les concentrations pour un masse de lait en poudre = I g.

Elément Mg |P Cl K Ca Fe Cu Zn Rb
Unit glkg | glkg | g/kg | g/kg | glkg | mg/kg | ug/kg mg/kg | mg/kg
All 1.10 | 9.10 | 9.08 | 17.20 | 12.90 | 3.65 378.00 | 38.90 | 30.80
LAIT _ALG | 098 | 7.79 | 6.03 | 11.46 | 9.49 |0.15 |279.02|32.70 | 15.25
LAIT ALG?2 0.9716.87 | 583 | 873 |9.83 |538 |247.77(57.98 |11.84
LAIT ALG3 0.99 | 647 | 527 | 11.639.80 |0.17 |270.62|30.00 | 1852
LAIT ALG 4 0.97 {5.60 | 6.97 | 10.62 | 9.61 | 0.12 297.75 | 28.59 14.66
LAIT ALGS5 0.98 | 6.04 | 583 | 11.20 | 9.38 |5.09 |282.51|67.00 |22.44
LAIT _ALG 6 1.06 | 7.09 | 6.89 | 10.14 | 9.34 | 0.13 260.55 | 30.50 17.07
LAIT ALG 7 1.00 | 8.08 | 6.11 | 11.63 |9.54 |0.12 |[331.01 |33.15 |21.53
LAIT étranger01 | 1.07 | 7.49 | 6.98 | 14.56 | 9.82 | 0.13 |235.50 (2755 |9.52
Min 0.79 [ 5.60 { 5.27 {8.73 [9.34 |0.12 23550 ( 27.55 |9.52
Max 1.07 | 8.08 | 6.98 | 14.56 | 9.83 | 5.38 331.01 | 67.00 | 22.44
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ITI-5- Comparaison des concentrations experimentales des
échantillons nationaux de lait en poudre avec le standard-

référence

Pour les neufs éléments chimiques composants : Magnésium Mg , Phosphore P, Chlore
Cl, Potassium K, Calcium Ca, Fer Fe, Cuivre Cu, Zinc Zn et Rubidium Rb, les cocentrations
maximales et minimales, mesurées sont proches des normes standard de I-appareil XRF-
Epsilon 3 et des normes AFNOR et ISO.On a effectué deux mesures pour chaque
¢chantillon selon des masses utilisées (0.5g 01g), dans certain conditions de temperature
et de pression . I’analyse duré presque 12 minutes pour chaque élément .

On  constate les mémes concentrations pour une méme masse conservée. Pour
chaque échantillon concentration maximale est toujours proche de la concentration de
standard externe A11 . Les concentration maximaleet minimale sont presque les méme dans

les deux mesures de masses : m=0.5g et m=0lg.

II1-6-Analyses physico-chimiques pour contréle- qualité

des produits alimentaires.

Silliker - Mérieux NutriSciences fournit un soutien analytique a 1'ensemble de la
filicre agro-alimentaire (industriels, distribution et restauration) afin de leur permettre de
renseigner les consommateurs qui sont de plus en plus soucieux de la qualité de leur
alimentation et de leur santé. Le laboratoire de physico-chimie utilise les normes de référence
(ISO, IDF, AFNOR, AOAC) et dispose de technologies a haute performance
(chromatographie gazeuse et liquide, torche a plasma, UV-Visible, analyseur élémentaire,

etc.) pour prises de décisions en matiére de qualité et de valorisation nutritionnelle.

III-6-1- Analyses des produits laitiers .

Les produits laitiers sont au ceeur de notre alimentation, sous des formes variées toutes
aussi importantes pour notre santé. Utilisés directement ou en tant qu’ingrédients, ils font
ainsi partie de notre quotidien. Les laboratoires disposent d un espace dédié a la réalisation
des méthodes de référence spécifiques aux différentes matrices laitieres (lait liquide, lait sec,

fromages, fromages frais, yaourts, crémes, desserts lactés, lactosérum, beurre, .. telles que :
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- Matiére séche

- Matiére grasse

- Cendres

- Acidité

- Azote

- Activité phosphatasique

- Minérausx, ...

IT1-6-2- Controle des critéres de fraicheur .

Afin d’évaluer le degré de fraicheur des produits alimentaires et de confirmer
I’absence de risque pour la santé du consommateur, le laboratoire Silliker - Mérieux
NutriSciences réalise les analyses suivantes sur les produits de la mer, les produits carnés et
les produits laitiers :

- Histamine
- ABVT (Azote Basique Volatil Total)
- TMA (Tri Méthyl Amine)

I11-6-3- Analyses dans le cadre des exportations et Importations

Directives Internationales et analyses assurent que le produit est conforme aux
exigences de réglementation en vigueur de la chaine d’approvisionnement alimentaire

mondiale.

ITI-6-4- Analyses métrologiques et critéres de qualité .

Toutes les produits préemballés sont soumis a des exigences métrologiques et des
critéres de qualité. Afin de répondre a ces exigences, nous pouvons vous proposer les
prestations suivantes :

- Poids net et Poids net égoutté

- Vérification des pourcentages de composants dans les produits finis (: % de farce )
- Observation des défauts visuels

- Décision du CTCPA

- Pourcentage de Glazurage
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- Présence de corps étranger

- Contréle de qualité sur les ceufs (Calibre, Unité Haugh.. )

ITI-7-Controle — Qualité .

On entend par Contréle de la qualité (CQ) un systéme d’activités techniques
systématiques, destinées a mesurer et contrdler la qualité de I’inventaire pendant son
¢laboration. Un systéme CQ a pour objet :

##%  De fournir des vérifications systématiques et cohérentes pour garantir

'intégrité, 1’exactitude et I’exhaustivité des données ;
% D’identifier et rectifier les erreurs et omissions ;

it De documenter et archiver le matériel des inventaires et consigner toutes les

activités CQ.

Les activités de Contréle de la qualité (CQ) incluent des méthodes générales, telles
que des contrdles de I’exactitude de I’acquisition des données et des calculs et I"utilisation de
procédure standard approuvée pour les calculs d’émissions, les mesures, I’estimation des
incertitudes, I’archivage des informations et la présentation. Les activités CQ de niveau
supérieur incluent des examens techniques des données sur les catégories de source, activités

et facteurs d’émission, et des méthodes.

ITI-8-Consommation du lait en Algérie.

Le ministere de [’agriculture avait décidé de soutenir les semences fourrageres en
vue d'encourager la production des fourrages, élément important pour 'augmentation de la
production laitiére. C'est dans cette optique que le secteur a inscrit l'objectif d'atteindre, d'ici a

2019, "zéro importation" de poudre de lait destiné aux produits laitiers dérivés.[5]

En 2014, I’Algérie avait importé pour 1,91 milliard de dollars des poudres de lait,
cremes de lait et maticres grasses laitiéres, selon les Douanes. Les importations algériennes

tous produits confondus, se sont chiffrées a 31 milliards de dollars durant les 7 mois de 2015..

En 2015 , I’Algérie a importé pour 696,27 millions de dollars de poudre de lait durant
les sept premiers mois de 2015 contre 1,29 milliard USD durant la méme période de 2014,
soit une baisse de -46 %, ont indiqué les Douanes.Ce montant a représenté 12 % de la facture

alimentaire du pays durant cette période, estimée a 5,75 mds USD, a précisé la méme source a
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I"agence officielle APS.Cette forte baisse de la facture des importations a été enregistrée en
dépit d’un Iéger recul des quantités importées qui se sont établies a4 233 375 tonnes contre
251 842 tonnes (-7,3 %) durant la période de référence, selon les Douanes.Le directeur
général adjoint de I’Office national interprofessionnel du lait (Onil), explique la forte baisse

de la facture des importations par le recul des prix a I’international.

L’Onil importe trois produits que sont :la poudre de lait ainsi que la matiére grasse
laitiére et I’anhydre, mais les quantités importées n’ont pas vraiment baissé. Ce sont plutét les
cours mondiaux de ces produits qui s’affichent en forte baisse », souligne le responsable dont
I’Office assure plus de 50 % du marché du lait, le reste étant couvert par le privé. La

consommation peut étre nettement inférieure au volume de I’importation ..
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Conclusion générale

Dans cette étude nous avons appliqué la technique XRF a I’analyse multiclementaire
du lait en poudre. Elle a été choisie pour sa simplicité, son caractére non destructif
Jmultiélémentaire et rapide.

La techique d’analyse XRF est simple, sans la phdse pratique nous avons établi le
principe de I’effe phéto é€léctrique elle nous apermis de faier des analyses qualitatives et
quantitatives . Du lait en poudre ol nous avons pu détéctés les éléments saivonts : Ca, Fe, Cu,
Rb, K, Manganése, Zn, ainsi que les concentrations de ces derniers ont été calculée par le
logiciel de I’appareil qui modélise et simule aussi les spectres d’absorptions.

Les données peuvent étre analysées de 3 maniéres différentes :
- En utilisant des couches saturées et par comparaison aux échantillons de
références spectres d’absorption.
- En utilisant des courbes d'étalonnage pour des éléments non actuels dans les
¢chantillons de référence.
- En employant des couches minces pour des éléments tels que K, Ca,
manganese.
La technique analyse XRF est une méthode fiable,peu couteuse et rapide mais reste a

respecter les regles de radioprotection 2 long terme.
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Annexes.

-AnnexeN° 01 : Tableau-classification périodique des éléments chimiques.
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.Annexe N° 02 : Systéme d’ unites
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atomiques.

Valeur en SI

9,109 382
6(16)x107! kg

5,291 772 109
2(17)x10M" m
1,054 571
68(18)x10734 J-s
4,359 744
17(75)x10718 J
e’x8,987 551
6x10° N-m?
2,418 884 326
505(16)x107'7 s
2,187 691 263
3(73)x10% m-s!
8,238 722
5(14)x10° N
6,623 617
82(57)x107 A
3,157 746
4(55)x10° K
2,942 191

2(19)x10" N-m™

Valeur
numérique

pratique

9,1x10%" kg

0,53 A

1,1x1034Js

272¢eV

2,4x10"7 g

2,2x10% m-s™!

8,2x10° N

6,6 mA

3,2x10°K

2,9x10" N-m™



Dans le systéme intemationai MKSA, la valeur de [0est fixée exactement a 47x1077 henry

dreg
par metre, et la valeur de s'en déduit par la relation :
1
Egflg = C_Q

ou Cest la vitesse de la lumiére dans le vide, soit :

1

— =107~ 9x10°N.-m? . 2
47‘1’54}
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Annexe N° 3: Normes AFNOR - Méthodes d’analyses -Qualité du lait .

AFNOR publie un recueil mis a jour des méthodes d’analyse physico-chimiques et
microbiologiques relatives au lait et aux produits laitiers, établies aux niveaux francais,
européen et international. Un tableau de correspondance entre les normes AFNOR, ISO et FIL

est également proposé .

L'ISO 488|FIL 105:2008 spécifie les caractéristiques de sept types de butyrométres utilisés
pour la détermination de la teneur en matiére grasse du lait entier, du lait partiellement écrémé

et du lait écrémé par la méthode Gerber spécifiée dans I'TSO 2446,

Document publié le: 2008-09-01

Edition: 2 (Monolingue)ICS:67.260

Etat: Publide Stade:90.93 (2012-01-04)
TC/SC:ISO/TC 34/SC 5Nombre de pages: 14

Lait, fromages, créme, beurre, lait en poudre, concentré, laits fermentés, lactosérum... Le
recueil AFNOR sera utile aux professionnels de I’élevage et de la transformation du lait, aux
industries laitiéres et agroalimentaires, aux autorités et organismes de contrdle, mais aussi aux

transporteurs, restaurants et collectivités.

AFNOR Editions a publié, en 2013, 40 nouveaux ouvrages d’experts reconnus, qui abordent
14 thémes de 1’économie et répondent aux préoccupations des professionnels et des
particuliers : efficacité professionnelle, construction, agroalimentaire, gestion des risques,
management, qualité, développement durable et RSE, intelligence économique, relations et
négociation internationales. .. Pour un public plus averti, AFNOR Editions publie des recueils
(44 en 2013, formats livre et CD) qui réunissent un ensemble de normes volontaires et
réglementations sur des thématiques sectorielles ou d’actualité. L'association AFNOR et ses
filiales constituent un groupe international au service de I'intérét général et du développement
c¢conomique. Il congoit et déploie des solutions fondées sur les normes, sources de progrés et

de confiance. Www.afhor.org .
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.Annexe N° 4: Les normes ISO de qualité du lait en poudre .

** NF EN ISO 8968-1 (avril 2014) Lait et produits laitiers - Détermination de la teneur en

azote - Partie 1 : méthode Kjeldahl et calcul de protéine brute,

*# NF ISO 6731 (janvier 2011) Lait, créme et lait concentré non sucré - Détermination de la

maticre séche (Méthode de référence),

**NF ISO 7238 (aofit 2008) Beurre - Détermination du pH de la phase aqueuse - Méthode

potentiométrique,

*# NF ISO 2962 (novembre 2010) Fromages et fromages fondus - Détermination de la teneur

en phosphore total - Méthode par spectrométrie d'absorption moléculaire,

** NF EN ISO 11816-1 (décembre 2013) Lait et produits laitiers - Détermination de I'activité
de la phosphatase alcaline - Partie 1 : méthode fluorimétrique pour le lait et les boissons &

base de lait,

** NF EN ISO 13366-1 (avril 2008) Lait - Dénombrement des cellules somatiques - Partie 1 :

méthode au microscope (Méthode de référence),

**NF EN ISO 6785 (avril 2008) Lait et produits laitiers - Recherche de Salmonella Spp-
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Annexe N° 05: Normes standard- reference — appareiller XRF/EPSILON

HILK PORDER

. in

As

WS LSS 5 B
s 2O we BT
td ok 1222
ol 0B gk LMNE
o 5k LTS3
Crr 17.? ;zg."ké 13.7-21.7
W i ;;g}kg ol
fo TSk 284
iy 2 gk nEkD
! T
X 72 oks 6282
o 0 kg 08
fn 5 ks UGS
Ko 2 kg 0
ba R oy G0ATS
p 00 gy BOLS
o 5 palkg »n
i 08wl U
se 9w B

B9 miy  6H2

et

69




