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1 - INTRODUCTION

L'analyse Tminerale  des plantes B but agronomique nécessite génera-
lement deux minéralisations séparees. L'une (attaque Kjeldahl) pour le dosage
de l'azote total, l'autre (voie sr$che  ou voie humide) pour le dosage des éle-
ments P, K, Ca, Mg. Compte tenu de l'utilisation des méthodes automatiques
(calorimétrie  sur chaine technicon) ou tràs rapides (Absorption atomique au
photomdtrie  de flamme) de dosage final, la mise en solution des QlQments à
analyser est donc le facteur limitant principal du "rendement" d'un  labora-
taire.

De nombreux auteurs ont essaye de mettre au point une mdthode de
mineralisation valable pour l'ensemble dee éléments à analyser (FASSBENDER
- KENNER et C&!L.  - BATEY et Coll.). Nous avons nous m&mes, publie une tech-
nique (OLIVER) allant dans le mQme  sens, toutefois son utilisation en analyse
de routine s'est averée delicate car la matrice de dosage, riche en sels de
sodium, à tendance à encrasser le système de n4bulisation  du spectrophotomètre
d'absorption atomique.

EVENHIUS et Coll. ont mis au point une technique de mineralisation
par voie humide utilisant comme seuls reactife d'attaque l'acide sulfurique
et l'eau oxygenee. Noue avons essaye d'adapter cette méthode au materie  et
au type d'échantillons analysés au laboratoire.

2 . MATERIEL ET METHODES

Le 1;boratoire  doit analyser des Qchantillons de nature très variée.
Nous avons choisi, pour comparer les résultats obtenus par la méthode EWENHIUS
B ceux obtenus par les méthodes utilis8as  au laboratoire (r4ference),  des in-
dividus présentant la gamme de variation la plus étal8o  possible (cf. annexa 1).

Bien que la selection des échantillons ait Qté faite sur le critère
des teneurs en azote, le diagramme (1) montre bien que la variabilitg  recher-
chee  à ce niveau est aussi valable pour les autres éléments analyses. Il
montre aussi que les échantillons choisis couvrent bien (pour tous 10s BlQmonts),
l'ensemble du domaine analytique possible.

21 - Méthodes de reference  :

L’azote est mineralis  selon la méthode KJELDAHL  soit par attaque
au 8020 Technicon (p.E. 500 mg + 10 ml H2SO4 36N + 5 g de catalyseur (K2S04-Se)
e 5 ml H202  a 110 volumes puis attaque 3 heures sur bloc prechauffa  à 3SO°C>
soit par attaque en matras sur rampe chauffante électrique pour les Qchantillons
oléagineux. (p.E.  150 mg t 3 ml H2SO4 36N + lg Na2SO4 + 3 ml H202  à 1 $).

Les autres élements sont mineralises  par voie s8che selon .la technique
décrite par le C.I.I. (PINTA - de WAELLE). (p.E  : 1 g - minc5ralisation  pendant
2 heures à 25O'C puis 3 heures à 600°C,  reprise chlorhydrique des cendres,
double minéralisation après destruction du squelette siliceux 53. l'acide fluory-
drique lorsque la determination  des oligo6lements  est dsmandée).

Les dosages proprement dits sont effectues par :

- colorimetrie  automatique au dichloroieoôyanurata  de sodium .pour
l'azote total, et au phosphovanadomolybdate d'ammonium  pour le dosage des ions
phosphates ;
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- photom8tri.e  de flamme ou Spectrophotometrie  d'absorption stomique
en milieu Lanthane pour lu dosage de K, Ca et Mg.

22 - MQthode EV--~:?iue

Le. mode operatoire de la méthode est d6crit en détail par l’auteur,
toutefois pour tenir compte du materiel disponible au laboratoire et après
quelques essais pr6$liminaircç, nous avons adopte la technique suivante :

- L'attaque est effectueo dans des tubes à essais de diamètre 25 mm
et hauteur 250 mm jaugés à 50 ml placés dans les alvéoles (20 trous de diamh-
tro 26 mm> d'un bloc d'aluminium chauffant thermostat6 dont la températurc peut
&tre réglee a v e c  p r é c i s i o n  e n t r e  5 0  e t  3OO*C. La prise d'essai est de 500 mg
d'échantillons (places dans les tubes d'essais parfaitement secs) auquels on
ajoute 2,5 ml d'acide sulfurique 36 N. Après homogéneisation  à l'aide d'un
“agitateur de tube à essai", l'echantillon  est laisse au repos une nuit.

Le lendemain, le bloc chauffant est porté à la température de 273*
et la série d'attaque (28 tubes) est divisee en 2 sous-series  A et B de 14
tubes.

Le schema suivant illustre alors la succession des opérations effec-
tuees au cours de la journée do travail.

! 1
Phases de l'attaque et chronologie

!
! 1 !
! DurQe ! !
! de f m (III) I
! l'attaque!
! I 10 mn ! !

! 20 mn 1
! !-
, Sous sériefajout de Irepos

f I
ajout de! repos

I--- I

i I 1 ml de à(r :0,5  mldel à
IDest:euction  àiaddition  de 30 ,

l A !H*O2  à3O$‘ordi- lH202 ordi-
1270°C de llexTa 35nù.  d'eau pa<
!cès de H20 2 ! par tube pour ;

! I puis chau!naired
Ifage- I

ipuischau naire !
pQe à

ç !eviter l a  Pr@.- ;
! ! I I cipitation des I

! ! 1 1270°C I ! I sels de calcium!
!
I Sous serie i

- -
!-
IDestruction à

i

! ! !270°C de H202 i

I
! El

f I !
I I !

! ! ! !
! ! ! !
I 14 ajouts 8uccessifldécoloration progl-
~f'emarques  !de 1 ml de Ii202 !de la liqueur d'ad

phase finale de lUattaque !
1

! !à 30 $ suivis d'undtaqus.  Ls nombre 1' (Destruction de Peau oxy- 1

! lattaque à 270° peri-ld'ajouts  est va- 1 genée en excés - vérifica- 1
! Idant  10 mn et se-!riable et on ef- ! tion de l’efficacité dc la I
! Ipares par une phr.séfectue  2 ajouts I minéra l i sa t i on ) .

!
! I de&efroidis;sematJ supplémentaires ! !
! l à  o r d i n a i r e  d’unolaprès decolora- ! !
! Idurée  de 10 mn. !tion ! I
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La minéralisation consiste donc en une succession de phases d'attaque
(010~  chauffant à 270nC), en presence de petits quantite d'eau oxygénee C: 3C %,
et de repos B température ordinaire pour éviter une thermodestruction trop rd-
pide  de l'eau oxygenée qui l’empêcherait d’agir sur la matière végétale.

Le nombre d'ajouts d'eau oxyg0nee est limité au minimum pour obtenir
*une  décoloration complète de la liqueur d'attaque. Il se peut qu'au moment de
la destruction de l'eau  oxygénée en excès (phase III), celle-ci redevienne
brune. Dans ce cas an essaye d'ajouter 2 à 3 gouttes de H202 par tube et cela
suffit parfois à provoquer une décoloration complète et durable. Si ce n'est
Pas le cas on reprend la succession des additions de 0,5 ml d'eau oxygén6e (2
à 3 additions) avant de passer à la phase III de la mineralisation.

Il est indisplensable  d'ajouter au minéralisat encore chaud, une
assez grande quantitA  d,'eau  pour empdcher  la précipitation des sels de calcium.

Après refroidissement, les tubes sont ajustés à volume avec de l'eau
distillee puis bouches et homog6néisés.

- calorimétrie automatique au dichlorocyanurate de sodium1 pour l’a-
zote ammoniacal ou au phosphomolybdate d'ammonium
après réduction à l'acide ascorbique à chaudpwr  les ions phosphate et abscrp-
tion atomique après dilution au 1/20  des Bchantillon:s,  sn milieu Lanthane pour
les ions K, Ca, Mg.

3- RESULTATS ET DISCUSSIDN DES RESULTATS

31 - Conduite de la minéralisation

Les essais ont porté sur des Echantillons  ;Je nature tr&s  variée et
le nombre d'ajouts de 0,5 ml de H202  nécessaires pour  obtenir la d6coloration
de la liqueur d'attaque en dépend (cf. tableau 1).

Tableau : Nombre de mineralisations necessaires  pour obtenir une attaque
complète.

J@I ! !
! !i ! ! ! l ! ! ! ! ! ! i ! ! Il!
! !n ! ! ! ! 1 ! ! ! i ! ! ! ! Il!
! !e ! ! ! ! ! ! I ! ! ! ! ! I le!-m--v.-
!Nbre  !

11 f 4;
I-cl!-.- - - - -  - - - - -

Id'ajouti . . ! 4 !
!RemarC ! ! -!--!‘-y-- !
Iquos! 1 1 !x! ! !x! IX! ! !‘:1 ! ! I
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Pour les échantilions  notes en "remarque" sur le tableau, il peut
y avoir une recoloration du mineralisat  lors de la troisieme phase de la mi-
n6ralisation  et la série des ajouts de 0,s ml d'eau oxygenée est à reprendre.

On remarque que les echantillons  siliceux (paille do riz!, feuillus
de maIs)w  oJ&.agin~ux  (arachide graines, soja grains) sont difficiles à mint-
raliser (10 ajouts Ou plus).

32 - Variabilité  intar #Brie des resultats

Chaque série d'attaque comprend un Qchantillon  témoin (feuille ds
maïs) trait9 dans les memes conditions que las autres Echantillons  de la e6-
rie. Sur 12 sgries consécutives, la variabilit& des r&sultats obtenus est la
suivante :

Tableau 2 : VariabilitQ, interséria des résultats.

! ! 1
iNb de f Valeurs

!
;c.v.  $ 1c.v.  ,$

-!
!
IE1ementstr6sul-  ;-

! !

!tats  ;
I

Min. I
!

Max. ,
1 iméthode

i

MOY* , itestee
imdthode t

!
,C.I.L ;

‘-- .
I
,N p

! !---
! ‘2 l

!
2.94 l 3.32 ,

! ? ‘! !

! ?--- i

3 . 1 0 8  I 0.13 I 4.2 , 4.5 ,.
!

!
i

'* 1 .363 !
---

.400 l
!---

0.384 l
.! i

0.0099; 2.6 ! 3.0 ,
-.m-.mMwMcBœm

;K % i ‘! ‘i !
1 1 .El8  ; 2.11 * 2.027 ; 0.088 I 4.3 ? 4. ?

% ; 12 i1.ci-j

?- -
I
;ca 1.22

!
, 1.129 ; 0.05u7 ! 5. 2 ‘1! ! 3.0. ;. .

--!
- -I ! !

;f% % ! 12 ! .305
! ‘! ‘!

, 0330 ! 0.0092 f 0.314 1 2.9 3.1
A

! )

Sauf pour P et Mg, cette variabilité est assez élevee, mais elle
est le fait de un ou deux des résultats individuels, les autres étant bien
regroupds  autour de la valeur moyenne. Les coefficients de variation sont ou
même ordre de grandeur que ceux obtenus par les méthodes de réf8rence sur le
merno nombre de séries cons8cutives d’analyse ; on peut  donc considerer  la
méthode EVENHIUS comme ayant une reproductibilité voisine de celle desméthodes
de référence,

33 - Comparaison des résultats par couples :

Pour chaque couple de rdsultat analytique I:methode  de référence -
méthode EVENHIUS) d'un mema  échantillon et pour chaque B16ment d+Stcrminoh
différence individuella entre les daux mdthodes a c.jt& testée par rapport à
zÉro à l ’ a ide  d’un test d e  t ( s t u d e n t . ) , la significa-ivit6  de la regrossion
antre les deux sdries de valeur et l'équation de la droite d~allom6tri.a a Qtd
calcul6e, d'abord pour tous les Echantillons  confondus et ensuite pour chaqw
typa de plante pris individuellement (ECKSCHALGER - l.ACilOIX).

De plus, un echantillon  du C.I.1, ayant éttJ introduit dans chaque
série do minéralisation les rosultats pourront t3tro comparés avec CBUX du
comité inter instituts'.

L'ensemble des rgsultats figurent en annexe. En plus des résultats
statistiques bruts, les tableaux comportent une Bvelitrrntionde  llrScart moyen
antre les deux méthodes (&$ moy = Val. moy. Evnh. - Val. moy. réf. x IOO),

moy. Q$n. des rQsufteCa
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lcis  limites axtrdmes d'application des formules calcul$es  et le calcul dus
valeurs théoriquement obtenues par la m8thodo de référence à partir des r6-
sultats de la méthodo EVENHIUS en appliquant à cas derniers l'equation  de la
droite d'allométrite.

331 - A z o t e  :  ( c f .  a n n e x e  I I - I )-a--..

Il n'exista aucuno diffarence  entre les r&sultats du C.I,I. ut ceux
quo nous avons obtenus par la méthode EVENHIUS. Par contre, tous échantillons
confondus, on note une difforence moyenne de 4.3 '$ entre la méthode StudiQu
et les techniques d'attaque utilisée au laboratoire, Cette differenca  n'est
le fait que de quelques ochantillons  pauvres en azote (mil pailla, maïs rachis,
graines de maïs) ou pour lesquels on a pu constator une minéralisation diffi-
cile par la méthode EWE:NHIUS  (feuille de soja). Toutefois, même pour ce type
d'échantillons, la liaison entre les resultats obtenus par les deux tachni-
qiues est toujours très forte.

332 - Phosphore : (cf. annexe 11-2)-------I-w

On a pu remarquer que la polfution en P du "blanc de sarie" par
les phosphates contenus dans l'eau oxyg6née est variable selon l’origine du
reactif u t i l i s é . Elle n'est pas négligeable et correspond parfois à O,O2-C,O3 ?':
de P au niveau de calcul final. Il est donc important de proceder, dans une
serie d'attaque, B un m@me nombre d'ajouts d'eau oxygenée  pour pouvoir faire
les  correc t ions  nQcessaire3.

On remarque une diffdrence significative de -3.6 $ entre les rasul-

tats  du C.I.1. et ceux de la méthode EVENHIUS. Globalemont,  les résultats obta-
nus au laboratoire sont identiques à ceux de la méthode EVENHIUS. Quelques
typas  d'échantillon donnent quand m@me des resultats différents mai.e très libs
h ceux obtenus au laboratoire sauf pour le cas de graines d’arachide (difficile
à minéraliser aussi bien par voie sache que par la miithode EVENHIUS) où la Plage
de variation trop étroite (0.08 $) des échantillons ne permet pas de calculer,
une droite de régression significative.

333 - Potassium (cf. annexe 11-3)-*--w-I...-

Les résultats obtenus pour les temoins du C.I.I. sont identiques 2
ceux do référence. Tous échantillons confondus,
de 4.6 $ entre les deux techniques comparees,

il existe une difforence  moyenne
elle porte surtout sur les bchan-

tillons de graine de soja (15.7 $) et de feuille de maïs (73.0 $). La liaison
est toujours très forte entre les résultats sauf pour 10s graines de!  soja.

334 - Calcium (cf. annexe 11-4)--em....-

Dans ce cas, las  seules d i f f é r e n c e s  observdes le  sont  sur  l es  echan-
tillons de paille d'arachide et de graines de soja, l'analyse n'a pas dté faite
sur d'autres types de graines car la teneur an calcium est très faible et A la
limite de la sensibilit6  do la miithode d'analyse, compte tenu des dilutions
n é c e s s a i r e s .

335 - Magnesium (cf. annexe 11-5)-e<ll"-.œ-mm.

Quelques types d'échantillons donnent de resultats differents  par 13.
methode de minéralisation, il s'agit d'échantillon tri?3  pauvres (Rachis de mais)
Pour lesquels la méthode de dosage est aux limites de la sensibilitd,  ou d'eühan-
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tillons dont las resultats, tout en Btant différents sont très lilas entra euy
( soja grains, coton tige, riz paille).

336 - Si!EhSse

Le tableau fait apparoitre l'ensemble des cas pour lesquels il exista
une diffsrenco systématique entre la methode de réference  et la méthode EWUJSIUS.

Tableau 3 : Différences systematiques  moyennes et étendues du domaine
d'application de COS differences  par tyPe dlOshantillons.

! !
!
!Nature des é-

I Nb.
! !
IMéthode ! Mineralisation  C,I.I"

!
!

,chantillons
Iattaq,lKjeldalh  I
moy. N P ! !

! ! K f Ca f î"1y !
!
!Tous  6ch. L/////lconf., 4 3 !

'!0.238-7.04!
I-- 4.6 1 ! !

.
tt%%?

lo.o90-3.2  i ! !
!
lC.I.1. l/////(

! 2.7 I--- ! -! !
!0.0255-0.36  ! ! I I

! !
1 ArEICh.  pailla ! 13 ;

! !- ! 7.4 -! !
! !

! '!
,Arachidc graine:  'II 1

! 7.8 I--
!0.5-1.5-j !
! . !

. 10.35-0.42 ! I ! !
!
I Mil paille

!
! 4

1 17.3 ! -9.9 ! 6.33 ! -1 !
!0.3-1.78 j .20..4,!5 f !

!
F?il  graino

! ! f
lD.o9-2.85  1
f I -! I

I I 5 I f ? 1 ! !
!
!MaXs  feuille

! 1 1
I "

f-T.0 1 -! !
I î 10.43-2.48  1 I !

! !
,MaIs  rachis , 4

1' 16.1 1 ! -x2 j -! 23.1 !
. 10.23-0.43 ! Io.35-0.78  !

! !
,Naïs  graines 1 4

1 Il,4 1 I--=-
Ic.o3-O.C5!

I -1 !

i
. ~1.00-2.10 ! 1 ! I !
!

!Soja  feuille , Y
I 4.63 ! I- ! I 1

. i3.2 -4.9! 1: I ! !
!
!Soja paille

! !
pu !

I I---- 1 .! !
! f ! ! !

!
, Soja graines

! ! I !
oo 1

--ïF---!  -12.8 '1 7.7 !
! Ij,35~-2.01  10.28"0;5!#0.19-!:i.35!

! I ! t I----- 7.1 1 I
,Coton  tiges , 4 ,

. 17.2 !

! i ;
1 10:5  *- 1.9 1 IO.i6-0.5C!

! Coton graines I 4 I
! ! 1 l !
I 1 I I !

!
IRiz paille

1 i- r
!" !

-7.4 G77--1 I 5.6 1
10.06-0.35

i 1
!f3iz  graines

5-
~0.16-0.50~

!
10.9 - 3.2 1

f4 I
-6.3 1 1 1 16.9 1

i
1.16  - .23 1 !

]Divars
! I-

10.09-0.13!
t

p t
- 8 . 2  - -! l 1 I

1 0.24-.50 f I E 1

L'azote faisant l'objet d'une minéralisation séparée, nous ne noos
intarosserons  à un essai d'explication globale des resultats  que pour P, K, Ca,
et Ny. Le tableau ne fait pas apparaitre de tendance nette à la sous-estimation
ou à la surestimation concernant l'un à l'autre des types d'échontillans  traitUs
pour tous les bldments analyses. On no peut donc pas conclure qu'il y a de la
part de l'une ou l’autre méthode de mineralisation  glooaloment incomplete.  Los
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differences  systématique sont le fait d'echantillons  pauvres ou rc3sistant A
l'attaque par l'acide sulfurique - eau oxygénée.

On remarqur! que la phosphore a tendance à etro sous-estime, tandis
quo le potassium et le magnesium seraient plutbt surestimés. Les différences
observées ne sont donc dues qu'aux dosages proprement dits au niveau de lYap-
plication faite au laboratoire de la methode du C.I.I. car les r3sultats  obto-
nus sur les témoins dt;  cet organisme: sont en accord avec les normes admises
(sauf pour le phosphore, mais la di f f6rance systematique  moyenne est faible).

4 - CONCLUSIONS

La methodc de minbralisation  par voie humide dc EVENHIUS est opoli-
table dans 1~s conditions mat6rielles actuellus du laboratoire. Les résultats
obtenus sont genéralcment  identiques à ceux des tschniquss  utiliseas  jusqc:'B
prasent. Elle permettrait des Economies  substantialhtis  (minérolisation  uniqui..),
toutefois l’expérience acquise au cours des essais nous permet de conclure qcie  :

- 11 serait ndcessaire d'acquerir  un deux"..&me bloc d'attaque afin
de ne pas interfdror sur le dosage du carbone total des sols qui utilise CG
m?ae matér ie l .

- Il faut confier cette manipulation à un agent particulihrcment
conciunscieux et avertí car la validit6 de l'attaque repose sur la rt,rsp<?ct  ie:-
p5ratif de la technique, qui demande une prOsc’nce  constente  atiprPs  du bloc
minéralisateur, et un “mf$tier” certain pour pouvoir juger du nombre d'ajouts
d'eau oxygénee B effectuer.





ANNEXE II-1 f N total

!
r Valeur C.I.1,

!
id  2 t 11 I'  t:

! !

!Tous bchts  !
! confondus
! Tdmoins CII I
!
!Arachide
! psillo d !THEOfl.41 !2.65  !
! Aischi  -1~

- -
!Oi3T !3.68  !5.82

! r;rainL
!4.78!3.4!6.z!m!

d iTliE013.67  !5 46 ' ! ! af
! IP?, 1. qni 11. t-3

!Y = 0.78077x + G.84F5j

1
_IL----C---C--II--

! "I 19 i6.29  !OUT iO.32  ii.18  !0.63 !17.3!21.-?=!

fiil graine
a !THE0!0.32  il.23 O.'7489x + iW+Wj

!
- -
!1.86

- -

! 41 20 !
!OE3T 11.08  !3.5 i

d !T%O!I.16 !3.47  !
[Maïs

! ! af 1.095x - 0.2733,

,9 !0.46IouT!1.5--13.32!2.459!~3.6110.661
.

! feuillas ! d lTHE0!1.81 13.19 ! ! ! b! !Y =
!

!Maïs ! K??=!WIO.23!0.43  10.314116D712.4910.f

0.9937x - 0,031 1

1-rachis 6! 'a I
!

c !THEO!O.ZO  !O 49a--mm...m-m--L ! ! ! 1 !Y = 0.6717x -c 0.659 )

! Mi?ls
! graines

,9 15.56 !OE!T f?.OO  f2.10  !~!~!~6c;~!
! a !THE0!1.17 12.12  ! ! !- - a I !Y = 1.3i889x

!Soja !
! feuille 8!

14.35
'4 !

!OEiT 13.24 14.90 !4,13!4.9iT63!0.80!-
a !THEO!3.23 j4.31  ! ! ! a ! !Y =

!Soja ?ai.lle  !
0.8003Txt  0.6.506;

! cosses 9!
17 !0.057!OMT  tO.60  !2.52 !1.55!0,335.5!0.R0!

! Soja

1 1 aI !Y = 1.1826x - 2.276  f

-!- - -  -
!qrsine 3.18; 4.3;;0.75;Y = 0.9628x + 0.0359;

2.'7q?7.47!0.68! !
0.57 il.26  1 ! I Ir .a.-.-- - a* !Y = 0.8462x + 0,126  !

nn-r  !+ ~1 !W!Z!7x2,131!=! !
d! !Y = 0.8494x + C.19U  ,

Y7?7-!0.97! !
aI !Y = 1.172~ - 0.123  f

-"?30.82! !
-1 ,Y z 1.2678x - 0.524 ,

! Coton !0.53!““,
! tiqos 7,; 18 ,. ,-J !Twn!l
!Coton
! Jrainos

I../, -.L..* . . I'
! 1 "y

! iii2
! pailles

11.43i-3.91

!Riz.
d lTHEOi0.55 !2 02

!
--WV
12.3

' 1 ! !

! graines 141 19 1 lOE3T 10.93  12.01 !1.537!5.6!

! .
d !THEO!P QQ 11-95  ! ! !

!Divers  151 17.

d.,, -,---
.

1.55 14.53 Gz!~~~~~o.95~ !
1.59 !4,15  ! ! ! a! ]Y = 0*915x + 0.114 j

2 tubs  hautement significatif

b hautement significatif

,c: significatif

r! ntin  significatif.

moy ;S:  - R. Evnh - R, réf.

M (Evnh et rt;f.)
x 100



ANNEXE II-2 : PHOSPHORE

!
1
; ‘iF!tlJrf:

!
I Tous  sct1ts

! C;onfondus !
1'i. 7
1 d.i.1.

! Arnchidc

!i p3,i 112 d !THE0!0.126!0.193!- - 1 !
! d1achicia

P_c_
!2.595!03T !0,344!0.423!~!?~!,.1;,,

!mqraino
Mi 1.

*- -- v* 1 ! Ic ITHEOI I
! 3; 18 !0.578!0BT  !0.05310.234.!0.-zI0.z
!;milLa 1 d !THE0!0.043!0.233! 1 1
! Mi 3.

- - -d

V_I_
ILL !1.94  !OI~T !o.z70!0.35.353.37!~,

a.

5.431
a ]Y = 1.0545x - o.m24;j

‘1
-.

1.921
dl'

!= 0,541x + 0.1566  ,

7Krùy
af = 0.9779x f 0.0037j

! qr-iine
! lkï s
! Fcxille
! M?IS
! rachis "J 'O 1.
J -+y  s

d !TtiEO!O.017!0.038

! qraine 7; 19 !1.239!=10.2'17!~~
. d !THE0!0.249!0.313

! Soj?, ,i ,F, ----!2.109!08T !0.255!0,534

= 1.13042x + O.0102;

i
= 1.1181x - 0.021 ,

= 1 1187x
. - 0.00347;

- - - N - m - F - - & - .

0.28543.32!0.727!  4371y
1 1 ! a!--m-

= 0.7105x + o.ooY~~;

0.4025!J+.31!0.955!12.431y
! ! 1 a1 = 1,242x '- 11,07G4/! FLilill@  - 1 '" ! d !THE0!0.254!0  563'

JS>jF. p3i113 !
-..w-a-~-wmm.m.-~

1 I- 0 s se s. ., Y! If3 = 1.076x - 0.007617;
! soJa

In I lc. 7-I
= 0.887x

!.+ 0.049  *

zciz

! f-;rain-  ‘” 1 ‘” ! d  !THE0!0.433!0.769!  - !
! !I 3 t 0 n 1 lo!O!T  !0.043!0.126!0.1268--7-v
!tiqes Il,18 ,

i
d !THE01 ! ! ! !

!Coton
P--P
!1.441!00T !0.18210.32710.244!6.771

!u~~:~i.ne l2 J l7 1 d lTHEO1 ! 1--m I !
J F<i7

13 ; 21 !3,4124!OBT  !0.057!0,74!0,2707L~!
!Taille ! b !ThE0!0,085!0.351! I I
!F{i7 1 /, ! 40 !37z7!ORT!~!0;2410.245B-6.321

o;gojleiy  z 1 o893x  _ ocuiI1;
1 a! . . 1

0.42711.l
! d!'

= 1.009x - o."lo;

o.Jmy = l 1,46x i
1 ZII . - O.C0727!

o.7q61rnly  = o 93o4x
I a1 . - 0.0311j!-gr  iine  “-’  1 ” ! b !THE0!0.16 !O 23 ! 1 I

1. /-.  .
iJri.udrs

!
--m-~,
!3.145!081"  !0.244!0.527!0.33!-8.21

! 15 I 10 I
c !THE0!0.21510.498! ! l

trks hautcrnent  significatif

hsutemont significatif

significatif

r-ion significatif

?

258x
? ? ? ? ? ? ???? ? ?

moy $ = R. Evnh - R. rOf.
x 100

l? (Evnh et réf.)



ANNEXE II-3 : POTASSIUM

f.
I 1

B’-*m- I ! !

= 0.9197x t 0.4051;

!-
J i:.1 .I.

!
! 1'

i
! d !T/iE:O!0,424!2.36  ! ! J
‘1,3?‘oB1‘10.49511.48

J aJY = 0.995x t 0.0556 J

i Frachide !
!paiile 1' '2 1, d ?THE01 J.n ,.. - -
1 !ii‘ûCiTl r)Fj

7
!

1 6
!U.'/59!UBT  '0.34 ! 1.06

1 i’!l j !2.33  IOBT' IO.090~2.85 !O,
! ;mille 1 c ITHE0~0.049!2.85  1PV- I i

"./-+/,A --

! Mi ‘L
al' -

il.35 !OU 10.41 10.940 !o. --
1

J qaine 4; 15 , "./,",A 7.. d  ITHE0'0.38  !0.957 ! J ' ! al' G
! hï3 c;' 9i-l

- m-m- -'
'5,868!0BT JO.43 '2.48 '1.833'12.96'0.9 !i2.85!  ,> n .-x"  h" 7.1928!

73716,3310.998'44.891,,  _ n ~,,o,.,  -'
O.OO!ir~

498!-2,25!0.98  '16,671
‘V _ fl OEf-,K.. * 0.0351;

!ef:2uille 'J LU I a ITHE010.22512.38 I
_II e *-  - w - p - k-.J7'-- - -' al Y

= U.YIU/X  - 1
1

! 1131s
h!  17

!;3chis  - J ”
'2.157JOBT !0.35  !0.78 JO.559J1O,19!O.714J3.95~~  _ ,
1 c ~THEO~0.448l0.784  J

n4o.,
*-*-*w-,.---* 1. f I b!' - ,.",/A  - i.

, _! :Flps
71 13 !0.313!OBT !0.23  JO.66

- - a * -
".'0722  f

! q*aino  ! ” ! d !THEO!D.39 r0.69
!0.3'73!1.?4JO.80  !5.632!. _ , 1i:K..

---' ! 1 I J a!' - I. ,,,A - LI
^

".063  ;

! kiojû

.

3 I
- - -

1 7 !1.249!0BT !0.8', '2.56 !1.7788!5.4710,8'13!5.405',,  _ ~ "177  ., ".lOi;-8 i‘tJui1J.3  d 1 ”. J d !THE0!0.80  12,38 I I I 1 1' =
I."!JdX  - u

Tçoja pailla  !c
18 !0.45  !OBT  JO.84 i'l.52 !1.199!1.7-Ja,ss~!~J !

:j cosses 9 J J d rTHEOJ1.00 '1.55-s-m - ! J ' J b'
Y = 0.65x ç 0.436 I

! !5.59  JIJBT
- -*--

.i 0 j ;ï! 10; i9 , '1.34 '2.01 '1.691!'l5.7 '0.15910,67!
a ITUCI-i a a---J! t. J 1 JV_I_- J

dlY :- 2,234x - 12.73

r~.97.07!0.967'15.'..

;

1'OBT 10.51 11.85 _ ____-
C*UZH6~

J E»ton
11 ! 13 '3.10

! % j. ci 2 I J b JTHEOiO.48 fi.76 i .IW-I 1
. r. I I - - .

a- Y = U,Y\JJ7x + I
-Y - .--~! :,oCon l13. 10

!:jraine  IL'  "
11.25 !OBT  JO.69 '1.06 JO.Y863'-4.42JU.403'1.87',,  * nr-nr
1. d ITHEOI  .1 J J I I dl' - I.U>U3X  - I2.0126;

.~ . -w-m
! (1, I -*

l?' 10 lu.58  'OBT  !002Y  !0.56  '0.388!-1.5  '0.951'12.7',,  n
!“paillc:! “! ” J

r>*.,,.?
d ]THECI! I I 1 I 1 a ’  ’

=  U.ll4lX + I
- - - *

~.1140;
.

! ,117
- -w.f-

I !3.657!08T !0.91 J3.2
.-T----

!2.017!1Q.9!0.786!5.08~!,,  n
-'

</a - ici n.. 1 _r r1.0929;

!1.610 !0.8382'0.11!0.99~!28.3'
-.

!
1J .: v L ! L 3 IJ

! ” ! d !THE0!0.44' 7!1.50  ! ! ! ! 2 ! Y = 0.8343x + o.miy;

très hautement significatif

hautement significatif
,

‘Cd significatif
(!.A non significatif

moy $ = H. Evnh - R. rQf.

R (Ilvnh  et r6f.)
x 100



ANNEXE II-4 : CALCIUF

bj3tlJre ]dc ! i\ i
;Couples,  - , ;Min. ;

1 !
,  Nhre ~2?1OlJI'  (CII)

,‘\ I I 1???? ???? ?? ?? ?
? ?II_,

1.76 0.646! -1.31
.

!,:,:-jnfdndt!S  ! ! cl!

!
,TSmoins  CII: 9

!2.59  !
! r.!

! G !y:? c; hi 0 c !
'! 13

!2.46  i
! i;ailli? ! q!
! Ar-chiil:> ! l////l/Y/////  -

*-*-<---. .
!Tu~s Gchts  ! 164 !0.502!OBT iO.05  1

THEO!  0.174!
OCT ! *
THFO!--..
IJBT  ! 0.(195!

I-iiE2EQ.--...-, !

~!~!~!~_!a:
0.8 !3.08 ! 1.157!-6.91!0.39l!19.40~ !

i-l.79 !3.08  ! 1 I Y = 1.095~ - 0.033 !
.-.*-*-- ! a!

I1.48 ! 0.9731 7,41!0,92'71  E!.227!
I t I I -,Y = 0.9906x - 0.0644j

! P$i 1 2i"iuLifg!

3!
OBT IO.O88!

! &l i.., ??? ?? ?? ?????????????????

! Pli.1. I ! ///i/.l/! ///// .
4 !;jyJ&)!/////

! Ma& !0,312?0BT iO.3121
! &&J 1 p 5; 19 ! d!JtjF&fu,272!II,., II , ,,,I_

! 0.4933  2.49 0.93'7!10.689!,,

!r;i-aine
! sojû '!LLlftLLf$$+!OBT  '0 58511  02"1 * . . !0.866!2.36!0.88  1 6.28!

I I dY = 1 .2596x - 0.2X;?;! f$1110 u! ! d?-/-HE[i!0.584!1  .lJ5 ! !

!Soja  pc?illo!
9! l8

!1.738!0~T i0.75  !1.54 !1,098!6.1
1 tczns~es ! d!THErtf r. I !

i4.06  !OBT  10.23  10.55 !0.355!42.8

0.81 ! 5.52iy = o s74x  f o,u77  !
? ? ??? ?? ?

0.82  ! 5.88!y !
..---!a!

= 0.9665~ + O.&S?!

!ïIotOn
! tintys -7? 17 ! d!J.&J[!fl&q!&h ! .I

! C ~2  t 0 n I
17: !0.622!OBT !0.05  !0.243  !0370312.56If? .

THFf--iu!a  f-l7  !
OBT t0,185!0.464 !
.THE.nO0733!J.57 ?
OBT 1 trw&s !

!0.975!17.6  !/ I-L-.-J-.-a!
-3.26!0.876!  7.7 1

! --.A-.a!
'~;/////~;

l////!  /////'
JJ(/! /////!

a tros hautement significatif

,- I,a hautement significatif

:: significatif

A non significatif

Y -: 1.2612x a..  b.251  ,

moy % = R. Evnh - R. réf.

"M (E:vnh  et réf.)
x 100



ANNEXE II-5 : MAGNESIUM

! ! !
V a l e u r s  (CI 1)

! /cJ
! 1 !

,Nbre ! IAllometrie
!

! oonfondus 1 Lq. 7
! d !THEC! 1

!'--
---*

Ttimvins  CII! 11 !1.57  JOBT  !0.26 !0,472
! ! d !THEO10.275!0.467e-

1 ?.rar:i;ido* ' 1ne nn !2:6s6!OBT!O.28  !C.325
! pailla l! IL 1 d ITHEO!0.?2  !0.77  ! 1 1--P -_I
1 s\pcp~LlifjcY/ 10,175!0RT
! qrainc 2; 14 1 IC.15710.265  !0.2009-1.0  !

d !THE0!0.153!0.235  I ! 1--P - - -
! Mil

3 !
! oeille 16 10.122!0t3T  !0.?42!0.700  !0.2981-0.6  1

I d ITHEO!
! Mil
! graine

J --
! 1 1 !

f
18

!0,136!0BT !0.112!0.200  !~;~761
! d 1THE010.12510.202  ! I I. .

! Maïs
--'  78! fauillo  '1

10.85 !OBT 10.14310.82 !0.352!-6.4  !
I d ITHEOI f ! 1 I

! 113ïs
- - - -'-

h! 17 !3.13  IOBT Ifl.O1 10.050 !0.033123.1  !
! -aciiis I 1 b !THE010.031!0.031  f I
! :Jlclïs

!
I 11.271OBT !0.09  10.138 !n,'10513.8  1

1 :Irai.ne 7
I l8 1. ITHEO! I ! i I

!!Soja 1
j f!^L.iij  le " *

!
1 5 10.13 IOBT 10.32 !0.672  t0.4%7Lm!

! d !THEO! ! 1 I !
!-~oja paillt-!

- - - *---
!O.C3 !OBT !0.48610.725 !0.6114!0.09!

! c '2 s Si? s 91 15 ,, d !THEO!0.515! ! ! !
!Sojn !
!graiix  "1

13.78
l9 1

!m10.185!0.352 !0.259!
. b !THE0!0.200!0.316  ! I I

! C ii t on !3.24  !oer!E!O.50 !0.312!6,4!
! t.iiJe Il' 18

! I b !THEO!O.141IO.49  ! ! I
! t 9 ton

- - -
12 ! 11.73 !CET !0.17210.260 10.215314.3

! gr:!ink? !
19

! d !THECfCI.23810.254  ! ! l
! :'?  .i ;< ! !KIOBT10;163!0.54 - - -
Q;üil:Ls  l3 l l3 !

!0.272615.571
C !THE0!0.16010.54  I I !

1 ? i .z 11 II * 40 !~!üËF!0.085!0.13  - -!0.1063!16.9!

, 1.1~1  t. y jy ~2 ; de 1t surf
!

,couplesl
1

JzL I
I !
!Min. IMax.

1

,y$ r

! f
moy ,y 1:  (CII) ; x = (Em;;

I . ,MOY.  l
I

! ! i !-_III_ - I C I -
! Tous dctits  ! 'i I. r: 10.87 !ORT  !0.010!0.325  ;~,.99!29.,9!0.87 ! !

! ! ! I ,Y = 1.059x - u.022  !
.--

! 0.308!-1.9  ! 31.1910.9951
! ! ! Y z 1.035x I lU.L222;~  ;
- -
!0.583112.72!  5.84!0.58  ! - !

a I ]Y = 0.824x + lU.Ll:,'ï~  !
- -
0.6C8!0.173! !

1 !Y = 1.598~  - I:i.i?o:  ,

7.95-i! !
a! I-, -*

Y x 1.107x - '$0 !
.

4.67 !0.76  1 !
a! !Y = 1.012x - II.0032 ,

-1-
3.7 10.68 !

,Y I 1.5950x - 0.1756;
AL--*
1.7 !0.398!

1 1--."m.-*'-*
2.94 !0.59 ! I

bL."-. I
3.91 !0.74  !

b! !-,-
5.075!0.8151

a.I !- / -
6.59 !C..J48I

I !

Y z 1.0078~ - O,CW;

Y ZZZ 0.795x f 0.01X?  ;

Y = 1.2860x - 0.?3!; ,

Y : 0.7026x t LL1m;

!paille ‘*i ” !THE0!0.105010.121  !
i0.4:61"BT

1 I- -
151 12 10,139!0.620

- -

I I d ! I !
10.2114f  1.22;
1

1723 10.97 I
a1 !_II,-

1.43 !0.328!
1 I--

16.49510.97 I
I I--

0.253!0.061l
I 1

33.5 10.996;

Y = 0.98974x .- 0.0172;

Y E: 0.84628x -ç O."E;

Y = 1.0747x - 0.037:7;

Y = 1.129~ - 2.035 !

Y = 0.8755x t o.ur2Y~

,Z! tîi?s hautement significatif

Li hautement significntii

c: significatif

d non significatif

moy $ = R. Evnh - R. ref.

M (Evnh et réf.)
x 100



-r-z-=  51 BLI  OGR ApHI  E -=-=-
-=Sa=.-=-=-

- FASSBENDER : SimlJltanO  P - Eestimmung  in N-Kjeldahl  aufsschulss van.
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t e r s  - Analytica Chimica Acta  (1975) 208-212.
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