L'ASSURANCE DE QUALITE AVEC LES NOUVEAUX
MICROTRACERS F

Les Principes

Les Microtracers F sont des particules de fer de méme taille et colorés que I'on identifie comme
des marqueurs inoffensifs et qui sont employés dans I'alimentation animale. Quand on les met
dans les premelanges ils servent a étiquettes internes pour les micro-ingredients.

Alors l'alimentation finale contient les micro-ingredients et le microtracer tous les deux et I'on peut
essayer les échantillons de I'alimentation finale ou du prémélange pour le Microtracer dans moins
d'une minute.

Microtracers peuvent fournir la confirmation immeédiate qu'un mélange est compétent ou une
réponse prompte aux questions du champ concernant les suppléments justes de vitamines ou de
medecines.

Les Microtracers-F au fond de fer, divergent de Microtracers au fond de graphite (Microtracers
G) en premier lieu par le possibilité de la découverte plus rapide et plusfacile.

On sépare les Microtracers F par magnétisme, non par sédimentation. On ne détruit pas
I'échantillon, ni le chloroforme ni autre dissolvant hal ogéne sont nécessaires. On.peut essayer
des échantillons gros comme 500 grammes plus facilement que les échantillons de 25 grammes
gue permettent |e procédé de sédimentation.

LA SPECIFICATION

Les Microtracers F se composent de fer gréseux (95% passent une maille de35 maisils sont
retenus sur une maille de 100). Ils sont couverts d' unou autre de plusieurs couleurs certifies
pour la nourriture et stabilises avec le carbonate de sodium. Ces couleurs comprennent bleu,
rouge, orange, vert et des combinaisons variees. On peut distinguer chacun en présence des autres; ni des
pigments naturels des plantes ni des produits additifs colores dérangent la découverte de Microtracers F.
Les couleurs orange et rouge sont assez efficace que le bleu ou le vert.

Les Microtracers résistent alafabrication de boul ettes et en général ils demeurent fixés en
mélange ou en boulette durant six moisou plus. Il se peut que les microtracers ne soient pas
fixes en couleur dans les premelanges qui contiennent propyléne glycol, choline chlorhydrique
ou eal gjoutée. En tout cas, on doit essayer d'avance pour confirmer |a stabilité de Microtracers
en usage précis.



Les Microtracers F contiennent 25,000 minuscules particules par gramme, sujet au coe/ffient
d'une variation de Microtracers sont crées pour éviter la perte aux écrémeuses magnétiques
dans les moulins d'alimentation animale quoique d'usage on peut 6ter 10% a 15% en employant
de tels aimants.

L es recouvrements traceurs d'usage moyennent 80% de la spécification dans

I'alimentation en mélange et 65% dans les boul ettes.

L'USAGE ET LA QUANTITE

1. Le contrdle routinier de la qualité de I'alimentation finale .

On doit formuler les prémélanges ainsi qu'on n'gjoute pas moins de 5.0 grammes Microtracer
F par chaque tonne d'alimentation -, finale, au prix de quelques sous par tonne - on fait la
découverte par moyen de la technique bouteille Mason en employant échantillons de 65
grammes (2v/40zs.) de |'alimentation finale pour gagner un calcul moyen de 9 particules par

€ssal.

L'emploi du Microtracer F Rotary Détecter permet |a manutention des échantillons gros
comme(17.5 0z.) en moins d'une minute. Avec ce détecteur on peut faire le controle de qualité
routinier d'alimentation finale qui contient si peu que 1 gramme Microtracer F par tonne, ainsi
gu'en principe, on réduit considérablement |a dépense..

A voir: Note 1 le controle Qualitative

A voir: Note 2 |e controle Quantitative

Rendement du Mélangeur

A deux places différentes dans le mélangeur (par exemple aux bouts

des mélangeurs horizontales) on doit gjouter deux Microtracers F différents araison de 45
grammes par tonne. des échantillons a n'importe quelle place convenable de la décharge. Des
essals en quadruplicata de 13 grammes (2 0z.) en employant le Mason Jar Technique
produiront un compte moyen de 16 pour chacun des deux couleurs quand la mélange est finie
et uniforme, un valeur déterminé a+ 25%,avec 95% de confiance. Le Microtracer Rotary
Detector Magnetic Separator peut gagner beaucoup / de temps et améiorer la confiance
analytique des valeurs d'essai de mélange.

A voir : L'Epreuve des méangeurs horizontales des fournées.

I11. |I" ldentification des produits



Il faut i ncorporer les 'Mcrotracers F en prenelange ou en |'
alinmentation conplete ainsi que |"alinmentation conpl été contient 5.0
granmes M crotracer F par tonne. L'exanen d' échantillons de 65
granmes (2% ozs) par |la technique bouteille Mason déeterm nera vite
si le produit sous exanen est véritablenment celui dont il faut.

MANI ERE D OPERER -' LA TECHNI QUE BOUTEI LLE MASON
A. Les Mati eres

1. Une balance convenable a peser 65 grammes (2,% 0zs.) d'alimentation.

2. Le papier filtre Whatman en cercles de 7.0 cm.

3- Pour I'alimentation en boulettes: un moulin %a café tel que lamodele KCM Kitchen Aid.
4. Un flacon compte-gouttes qui contient 70% de méthanol
5. Un flacon Mason de 1 pinte

6. Un couvercle annulaire expres pour le flacon Mason
B. La Mt hode
1. On préparelesboulettes pour I'essai en lesmoudrant a la solidité du melange.

2. On transfere 65 gramsd' alimentation compléte (ou un échantillon plus petit en
proportion) au flacon Mason.

3. On met le papier filtre dansle couvercle magnétique et fermele flacon avec la
couvercle.

4. On remue leflacon ains quetout I'échantillon ait la chance detoucher le papier dans
la couverture. Leremuement, roulement et renver sement pendant une minute suffit
généralement.

5. On Gtele couvercle et la renver se avec le papier dessus et horizontal. Il faut appuyer
fortement au centre du papier desortequ'il serrel'aimant et le souffle exempt desdebris
nonmagneétiques, sil est nécessaire. On transfere 10 gouttes dalcool au centre du papier
pour quel' alcool repand al'extérieur atraversl'anneau de particulesde fer attrape/es.
Lateinture devient dépouillée du Microtracer F en laissant des bandes de couleur



distinctifsen rayons.

6. Quand |'alcool est compléetement répandu on Gte le papier au plus pres
horizontalement que possible en enlevant le bord au moyen d'une petite spatule. 'On le
seche sur une serviette de papier ou par préférence sur une assiette échauffée et le brosse
net. On apercoit la couleur alors pour I'identification de qualité. 1l faut calculer lestaches
et/ou raies pour gagner le controle de quantite statistique.

Le terne total: noins de deux m nutes.
La di nension maxi mune de |' échantillon: 75grammes.
MANI ERE D OPERER - LA TECHNI QUE ROTARY DETECTOR.
A. Les Matieres
1. Une balance convenable a peser 65 a 500 grammes.
2. Le papier Whatman en cercles de 9.0 grammes al'ouverture centrale de 3/16".
3. Pour I'alimentation en boulettes: un moulin a café tel que lamodele KCM Kitchen Aid.
4. Un flacon compte-gouttes qui contient 70% de méthanol.

5- Un Microtracer F Rotary Detector
B. La Mt hode

1. On prépare les boulettes pour I'essai en les monument a la solidité du me/lange.

2. On Ote | e réceptacle plastique du detector en |e tordrant dans |e sens contraire aux aiguilles
d'une montre.

3. On met le papier filtre sue le pivot de I'aimant rotatrice, alors on remplace le réceptacle
plastique.

4. On transfere un échantillon d'une taille propre a donner un calcul de particules pas plus
éeve que 16 au réceptacle plastique. On met le détecteur en motion.

5.On interronpe le courant eletrique aussit que | echantillonait passea



travers le détecter. On éte le receptacle et transfere 10 gouttes d'alcool au centre du papier
desortequel " al cool se repand a |'extérieur a travers |'anneau de
particules de fer attrapées. On peut rétablir |Ie courant

d' électricité pour un instant pour améliorer |a dispersion

di ssolvante, mais on doit limter la vitesse pour assurer gue
| " ai mant ne se détache de la platine. La teinture devient
dépouil |l ée du Mcrotracer F en | ai ssant des bandes de coul eur

di stinctives en rayons.

6. On Gte le papier aussitot que I'alcool soit répandu complétement et la place sur une
serviette de papier pour le sécher. On lebrossejusqu'a ce qu'il soit net. On aper coit la
couleur pour I'identification de qualité. Il faut calculer lestaches et/ou les bandes de
couleurs pour gagner le contrdle de quantité statistique.

Le terns total: noins de deux m nutes.

La di mensi on nmaxi mum de |'échantillon: 500 granmes.

AVIS

1.Un d'un échantillon individuel (d' un premelange complet qui rend un calcul moyen
Microtracer de 9 par essal) sert qualitativement question Oui-non "Est ce que le premelange
spécifiéarépondre a est présent?'. Les hasards de ne pas trouver au moins une particule colorée
Microtracer est moins de deux échecs par 100 essais. Un de nouveau coupe ce hasard
d'échec amoins de 4 par 10,000 essais.*

2. En employant le Rotary Detector, un des échantillons de 125 grammes de
premelanges y compris 5.0 grammes Microtracer F par tonne, rendra un calcul traceur de 16.
Lamoyenne de quatre de tels essais sera sujet aun coefficient de variation de + 12.5% et avec
confiance de 95%, ce calcul moyen sera déterminé' a -25%. Nous prenons note que "L es
variations analytiques recommendees sur fond de contreessai AAFCO Programme (1969) ne
sont moins de -25% pour n'importe lequel des 25 drogues signal ées.

* On fond les calculs sur I'application de laregle de Poisson, c.a.d. "The Standard Déviation
eguals the Square Root of the Count".

. ESSAI S QUANTI TATI FS AVEC M CROTRACERS- F

(Comment conpter les paillettes demagneti sees)



| nt roducti on

Les Mcrotracers F (des paillettes de fer colorées et d' une
taille uniforme) sont des "marqueurs inoffensifs facil enent
retrouvés et identifiables utilisés dans |le ravitaillenment de
qualité des alinentations des aninmaux. On |les a décrit
autrepart en détail (1)*.

Il 'y a de certaines |limtations dans | es néthodes décrites

ant éri eurenent pour conpter |es nonbres de paillettes de
Mcrotracer F, On considéra plus tard | es explanati ons de ces
limtations aprésavoir, prem erenent décrit une nethode

i nvent ée exprés tant pour circonvenir ces limtations que pour
pernettre des conptes de 100 ou plus de paillettes de
Mcrotracer d' étre conpter dans un seul essai. Avec |les conptes
de 100, les coefficients d une variation seront +/-10% une
val eur (un résultat) aussi bon que cela obtenu par beaucoup

d' essais chimques et m crobiol ogi ques pour |es

m croi ngredients dans |'alinentation des ani maux.

Met hode
Equipement:

1. Un Microtracer Rotary Detector (un Detecteur rotatif pour les microtracers).

2. Un démagnetiseur pour |'enregistatreur d'un magnétophone (une sonde tenue a main) ou un
demagnétiseur de bande magnétigue en gros,

3. Un gril électrique on un chauffe-assiette.
4. Un moulin de cafe electrique pour mouler les boulettes d' alimentation.

5. Une nacelle en duminium 2"- 3" de diametre.
6. Une plague afour en aluminium (pour des biscuits) .

7. Une petite brosse (queue de morue.)
8. Papier de filtre whatman #1, 9cms et 15 cms; el premier avec un trou au centre de 3/16".

9. Des serviettes en papier.



10. Ethanol 50%, ou tel autre dissolvant nomme expres pour le développement de Microtracers
spécifiques.

*1. Item L: Assurance de qualité avec les nouveaux Microtracers F.
Item N: Le Détecteur rotatif pour les Microtracers. Micro Tracers Inc.

1. On passe par le. détecteur rotatif un échantillon assez grand de la pa’*tee ou des boulrttes en
poudre.

2. Le Microtracer F donc retrouve avec du fer extra est enleve trés soigneusement du détecteur
rotatif en soulevant le papier de filtre de 9 cms verticalement, puis le transférant ala nacelle le

balayant si nécessaire pour transférer quantitativement.

3. La sonde demagnetiseur mise en marche est lentement circul ée en dessous la nacelle. Les
paillettes de fer Immédiatement se cons olideront et suivront le chemin de la sonde.

Puis on retire lentement |a sonde de la hacelle, baissant a peu pres 2.5 centimeétres par seconde.
L es paillettes de fer sont ainsi demagnétisées, et maintenant remuent comme paillettes discretes.
Gardez-lesjusqu ' ace que le papier d'essai soit prépare.

Si on utilise le demagnetiseur de bande magnétique en gros, tenezle avec laface active en
dessus. Posez lanacelle sur le centre de laface (mise en marche) ainsi que pour consolider les
paillettes, puis leutement on souleve la nacelle du démagnétiser. Finalement on éteigne
I'électricité.

4. Avec le dissolvant specifie, on mouille complétement le papier defiltre de 15 cms. (ou plus
grand) étalé sur la plague a four, puis on enléve le dissolvent extra on appuyant une serviette en
papier sec contre le papier defiltre.

Immédiatement on transfere les paillettes de fer retrouvées, de la nacelle au papier en remouant
la nacelle audessus du papier tout le temps en augmentant |'angle et si nécessaire frappant
doncement sur la nacelle. L'objet évidemment est d'étaler les paillettes aussi uniformément que
possible.

Immeédiatement transférez la plaque a four contenant le papie au gril electrique déja chauffé a
une température de a peu pres 250° F. Chaque paillette de Microtracer F produira une tache
colorée correspondante. Une fois que le papier soit sec e on peut compterces taches circulant
chaque tache comptée avec un crayon.



Limitations des M éthodes précédentes

On examineici de certaines limitations des méthodes décrites auparavant pour compter le
nombre de paillettes de Microtracer F recouvert d'un échantillon d'alimentation.

On utilise un aimant annul aire pour retrouver |les Mcrotracers
F dans | es deux techni ques "The Mason Jar" et "Le Détecteur
rotatif". anp magnétique trés fort 9 travers |e vide L'amant
maintient un ch dl 1 mm qui sépare le pole annulaire intérieur du pole oppose qui I'entoure.

Les Microtracers F sont des paillettes d'une forme irréguliere contenant en moyenne 25,000
paillettes par gramme avec une grandeur mageure de l'ordre de 0.4 mm. Chague telle paillette
attirée par le champ magnétique se place parallelement au champ. Si par hazard une autre
paillette sapproche a la premiére celleci aussi-se place parallélement au champ et est ainsi
repoussée par la premiéere paillette.

Ains ce n'est pas rare de trouver une douzaine ou plus de paillettes de Microtracer F bien
arrangées dans des interval s 'étique. également séparés a la circonférence’ du vide magnetique

Elles appariaient d etre séparées une de |'autre par 2mm. a peu prés sur une circonférence de
78mm.

Ains apeu pres de 39 paillettes peuvent étre déposées autour du vide avant de se doubler. Par
exemple deux paillettes peuvent se joindre en longueur, lalongueur totale étant toujours moins
gue lalargeur du vide. Si deux ou plus de paillettes de Microtracer F sattachent ceci résultent
dans une inexactitude en comptant le nombre de paillettes. Ceci se passe car chaque paillette de
traceur sidentifie généralement, par une tache ou une raie colorée spécifique, développée en
mouillant les paillettes avec e dissolvant approprié, et chague tel ensemble peut
produireseulement une seule tache ou raie.

Ainsl il est vraisemblable que les comptes de taches ou raiescol orées a--- moins que le nombre
actuel des paillettes augmentent. Cette manque de saligner quand il y aune
concentrationaugnent ée n' est pas une nouvel | e phénonene. A ce
nonent, cela doit occurer pour lescomptes en haut de 39; a notre expérience celapeut
occurer a des comptes aussi bas que 16, et peut meme occurer a des comptes plusbassi la

concentration de paillettes de fer en excés soit haute.

Ceci est particulierement vrai quand on travaille avec les alimentations d'animaux qui



normalement contiennent 15-100 ppm. de paillettes de fer en exces obtenues par I'emploi de '
equipement de production. Ce fer exces se fait concurrance aux Microtraceurs F pour |'espace
Magnétique, ains que le bien arrangé depot discret des Microtraceurs F est prohibée.

Lesavant ages du teéchni que nouveau

Comme La précision des Essais Microtraceurs est limitée par la Loi dé Poisson (ladeviation
normale est égale a racine carree de la compte), il faut atteindre des comptes de 100 pour
obtenir des coefficients d'une variation de +/- 10%.

Ains on limite les comptes a 16 par comme dans les méthodes antérieures, pour atteindre
le+/ - 10% il faut accumuler six ou sept, essaisindividuels.

Avec laméthode nouvelle on passe a travers le Détecteur rotatif des échantillons assez grands
pour contenir 100 paillettes de Microtracer F, le fer retrouve est démagnétise, puis dévelope et
compte sur une feuille de papier.

En comptant les paill éttes démagnéti sées de cette fagcon non seulement vous gagnez beaucoup
de temps d'analyse en réduisant e nombre de passes par |e Détecteur Rotatif mais vous
augmentez la récolte de traceur de sorte que cela peut approcher 100%. Des résultats tipiques
sont donnés dans la table suivante.

LA RECOLTE DE M CROTRACEUR F-BLEU DE LA

FARI NE DE BLE CONTENANT 26PPM DE FER REDUIT

METHODE PAI LLETTES AJOUTEES  PAI LLETTES RETROUVEES LA
RECOLTE
Nno. no, %

1 0 0 --

1 4 4 100

1 10 7 70

1 13 12 02

1 15 13 87

1 20 13 65



1 25 12 48

1 31 17 55

2 106 87 82

2 97 73 75

2 126 100 79

3 50 56 112
3 93 105 113
3 132 139 105

1. Le Détecteur rotatif - dével oppant sur |'aimnt.
2. La techni que proposée nais sans | a démagnéti sati on.

3. La téchni que proposée y conpris |la dénagnétisation. R

M CROTRACER F - ESSAI D UNI FORM TE DE
MEl ange

Temps passe sur |'essal - 12 heur es pour | es conptes du
nouveau procede

COVPTES DE M CROTRACER F - ROUGES

Nord magnéti que Sud nmagneéti que

Met hode normal e Méthode nouvelle M éthode normale

Methode nouvelle
60 gms. 40 gms.

60 grms. 40 gms.
1 mnute 217 Pas d' échantill on 7
2 minutes 91 Pas d' échantill on 10
3 m nutes 93 76
16 26
4 m nut es 120 81
54 64
5 m nutes 71 77

68 60



6 m nutes 81 87

68 63

10 m nutes 71 56

74 82

TOTALE 744 Non conpar abl e 297
318

COVPTES DE M CROTRACER F - BLEU

Nord magnétique Sud magnéti que

Mét hode nornal e Met hode nouvel l e Mét hode nornal e

Mét hode nouvell e
60 gms. 40 gms. 60

gms. 40 gms.
1 mnute 5 Pas d' échantill on
100 82
2 m nutes 26 Pas d' echantill on
118 151
3 m nutes 44 38
81 105
5 m nutes 34 29
79 59
6 m nutes 42 50
71 58
10 minutes 34 20
53 71
TOTALE 230 Non conpar abl e
588 616

The End
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