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1. APPLICATION
Cette méthode peut servir a déterminer I'activité de I'eau (a,) des aliments afin de déterminer s'ils
sont conformes aux exigences des articles 4 et 7 de la Loi sur les aliments et drogues. Cette version
révisée remplace la méthode MFLP-63 datée d’avril 1999.

2. DESCRIPTION
Le centre a, de Novasina est constitué d’'un poste de mesure et d'une boite a, & température
contrdlée dotée de trois capteurs. Des études ont démontré que le centre a,, de Novasina donne des
résultats satisfaisants pour mesurer I'activité de I'eau dans les aliments (8.2, 8.4 et 8.6).

3. PRINCIPE
L'activité de I'eau joue un rble important dans la préservation des aliments et le contréle de la
prolifération microbienne, particulierement des agents pathogénes. Le centre a,, de Novasina mesure
I'humidité d’équilibre relative en % rh, qui est liée directement a I'activité de I'eau selon la formule
suivante : a,, = ERH/100.

4. DEFINITION DES TERMES

4.1 Voir I'annexe A du volume 3.

Publié sur le site Web de la Direction des aliments (Santé Canada), a I'adresse suivante :
http://www.hc-sc.gc.ca/fn-an/res-rech/analy-meth/microbio/index_f.html
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4.2 activité de I'eau (a,, ) : rapport de la tension de vapeur d’eau dans tout systéeme alimentaire
sur la tension de vapeur d’eau de I'eau pure a la méme température.

4.3 équilibrage : un changement de la lecture de a,, qui est < + 0,001 a, en dix minutes.

4.4 étalon d’humidité : solution saturée d’'un sel dont on connait 'humidité relative en % a une
température donnée.

PRELEVEMENT DES ECHANTILLONS

5.1 Voir 'annexe B du volume 3.

5.2 Garder les échantillons scellés pour éviter gqu’ils perdent ou gagnent de I'humidité au cours

du transport.

MATERIEL ET EQUIPEMENTS SPECIAUX

Note: Le surveillant du laboratoire doit veiller a ce que I'analyse décrite dans la présente méthode est
effectuée conformément ala norme internationale « ISO/IEC 17025 :2005 (ou la derniére révision):
Prescriptions générales concernant la compétence des laboratoires d'étalonnage et d'essais ».

6.1 Centre a,, de Novasina (disponible de Novasina AG, une division de Axair Ltée, Pfaffikon,
Suisse, ou de Contrdles JEB Inc., Kirkland (Québec)),

6.2 Etalon témoin d’humidité de Novasina (disponible de Novasina AG, une division de Axair
Ltée, Pfaffikon, Suisse ou de Contrdles JEB Inc., Kirkland (Québec)),

6.3 Bols a, jetables (disponibles de Novasina AG, une division de Axair Ltée, Pfaffikon, Suisse
ou de Contréles JEB Inc., Kirkland (Québec)),

6.4 Pré-filtres (disponibles de Novasina AG, une division de Axair Ltée, Pfaffikon, Suisse ou de

Contrdles JEB Inc., Kirkland (Québec)).

MARCHE A SUIVRE

7.1 Manipulation des unités d’échantillonnage

7.1.1 Avantde procéder a I'analyse au laboratoire, sauf dans le cas des aliments stables
atempérature de la piece, garder les unités d'échantillonnage au réfrigérateur ou au
congélateur, selon la nature du produit. Faire dégeler les échantillons congelés dans
un réfrigérateur, ou pendant une période et a une température qui préviennent la
perte d’humidité.

7.1.2 Analyser les unités d’échantillonnage aussitét que possible aprés leur réception au
laboratoire.

7.2 Etalonnage

7.2.1 Avant I'étalonnage, préparer le centre de Novasina en procédant de la fagon
suivante :



7.3

7.2.2

7.2.3

7.2.4

7.2.5

7.2.6
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1) Ouvrir l'alimentation et laisser I'instrument fonctionner pendant au moins
deux heures.

2) Régler le cadran de température a 190 (25°C) et s'assurer que la

température se maintient.
3) Placer les interrupteurs RTD-24 en position «Sx».
4) Retirer le pré-filtre de chaque capteur (voir méthodes d’entretien).

Pour décider quel étalon d’humidité a utiliser dans le cas des points supérieur et
inférieur, il faut évaluer la plage prévue d’humidité de I'échantillon et choisir une
plage d’'étalon d’humidité qui comportera cette valeur. Seuls les échantillons qui se
situent dans la plage des points supérieur et inférieur peuvent avoir une valeur
numeérique plutdt que > au point supérieur ou < au point inférieur.

Pour une analyse de routine d’'aliments, utiliser le SEL-75 comme point inférieur et
le SEL-98 comme point supérieur.

Sivous utilisez plus d’'un étalon d’humidité avec la méme activité d’eau, il faut dédier
un étalon d’humidité a un capteur et I'identifier.

Il y a deux fagons de procéder a I'étalonnage : en utilisant les valeurs factices
intégrées (voir le Manuel d'utilisation du centre de Novasina) ou en utilisant la
méthode D-Pot (voir I'annexe 4). Lorsqu’on dispose d’un seul cable D-Pot, il y aura
des branchements et des débranchements a effectuer pour étalonner les trois
capteurs en méme temps.

L’ajustement de la plage inférieure est facultatif et il faut I'effectuer aprés celui des
plages intermédiaire et supérieure. Utiliser le SEL-53 a cette fin.

Pour vérifier la linéarité de I'étalonnage, mesurer l'activité a,, de quatre étalons
d’humidité avec chaque capteur et calculer une ligne de régression (voir I'annexe 2).
Les sels utilisés devraient englober les points supérieur et inférieur et deux points
entre les deux (voir I'annexe 3 pour une sélection de sels). Il faut dédier un étalon
d’humidité a un capteur lorsque plus qu’un étalon d’humidité a la méme activité de
l'eau.

Utiliser la fiche d’étalonnage a I'annexe 1 pour consigner I'étalonnage et les données
de la ligne de régression.

Installer des pré-filtres neufs devant chaque capteur.

Validation des étalons d’humidité

7.3.1

7.3.2

Pour déterminer la reproductibilité ou la variation des étalons d’humidité, il faut
prendre 20 mesures quotidiennes d’activité de I'eau a, de chaque étalon d’humidité
pour chaque capteur en utilisant I'étalon dédié au capteur en question et les
consigner sur une chartre de contr6le de Novasina. Dans le cas des étalons
d’humidité fournis par Novasina, les limites supérieure et inférieure ne devraient pas
dépasser de = 0,005 la valeur figurant sur I'étiquette, qui constitue la valeur déclarée
par Novasina.

Pour déterminer I'exactitude d’'un étalon d’humidité non certifié, il faut utiliser une
méthode indépendante de la méthode d'étalonnage afin de procéder a une
vérification significative de I'étalon.



7.4

7.5
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Il'y a plusieurs fagons possibles de procéder :

1) Envoyer des échantillons a I'aveugle a une autre laboratoire de I’'ACIA pour
les faire vérifier sur le méme type d’appareil a,,

2) Tester des échantillons a I'aveugle sur un appareil différent de celui que
vous utilisez.
3) Envoyer des échantillons a I'aveugle & un laboratoire d’étalonnage externe

pour qu'il homologue les étalons.

Les étalons d’humidité homologués sont préférables s'ils sont disponibles.

Préparation des chartres de contréle

7.4.1

7.4.2

Préparer des chartres de contr6le de la qualité en utilisant du papier graphique ou
un logiciel. Déterminer les limites acceptables des étalons d’humidité (voir 7.3.1).

Déterminer les limites supérieure et inférieure des étalons d’humidité qui seront
utilisés (habituellement SEL-90 et SEL-98) en utilisant les données produites en
7.3.1. Apres avoir effectué 20 lectures, calculer la moyenne et I'écart-type pour
chaque capteur et chaque étalon d’humidité. Utiliser ces données pour déterminer
les limites supérieure et inférieure ou les limites d’avertissement supérieure et
inférieure sont égales a 1,5 écart-type et les limites témoins supérieure et inférieure
sont égales a 2 écarts-types.

Détermination de |'état de préparation du centre Aw

7.5.1

7.5.2

7.5.3

Les étalons d’humidité qui servent a déterminer si le centre a,, est prét a effectuer
des lectures des échantillons doivent étre différents de ceux qui ont servi a étalonner
'appareil.

Avant d’effectuer des lectures des échantillons, vérifier la validité de I'étalonnage en
prenant une lecture de I'étalon d’humidité le plus prés de I'activité de I'eau prévue
des échantillons, habituellement SEL-90 ou SEL-98 dans le cas de la plupart des
denrées alimentaires.

Corriger la lecture en utilisant la ligne de régression ou la formule de régression du
dernier étalonnage valide et inscrire cette valeur sur la chartre de contrdle
appropriée du capteur et de I'étalon. Procéder a la mesure de I'échantillon si la
valeur tombe entre les limites supérieure et inférieure établies en 7.4.2.

Si la lecture de I'étalon d’humidité dépasse les limites supérieure ou inférieure,
répéter la lecture trois fois tout en laissant le capteur revenir a I’humidité ambiante
entre les lectures.

Si les trois lectures se situent a l'intérieur des limites de contréle supérieure et
inférieure, aucun ajustement n’est alors nécessaire et poursuivre les lectures des
échantillons. Si les trois lectures sont encore anormales, il faut alors étalonner de
nouveau I'appareil.

Si le probléme persiste, il faut procéder a une vérification d’étalonnage a quatre ou
cing points. Les résultats qui s'établissent dans une plage différente de celle de
I'étalonnage antérieur mais sont linéaires indiquent un mauvais fonctionnement du
matériel. Les résultats qui ne sont pas linéaires indiquent gu'’il y a un probléme avec
un ou plusieurs des étalons d’humidité, qu'il faudra remplacer.
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7.6 Mesure des échantillons

7.6.1

7.6.2

7.6.3

7.6.4

7.6.5

7.6.6

7.6.7

Avant de mesurer les échantillons un jour donné, il faut préparer I'appareil de
Novasina en procédant de la fagon suivante :

1) Ouvrir I'alimentation et laisser I'instrument fonctionner pendant au moins
deux heures.

2) Régler le cadran de température a 190 (25 °C).
3) Régler les interrupteurs RTD-24 a la position «S».
4) Ouvrir 'imprimante et choisir «1» pour enregistrer un canal seulement ou

«6» pour enregistrer les trois canaux (facultatif).

5) Déterminer si I'instrument est prét en mesurant les étalons d’humidité de la
facon décrite dans la section Contrdle de la qualité (voir 7.5).

6) Installer des pré-filtres neufs appropriés.

7 S'assurer que la plage d’'étalonnage de l'activité a,, inclut la lecture prévue
des échantillons.

Les échantillons devraient étre analysés en triplicata.

Réchauffer au préalable les échantillons réfrigérés et congelés a 25 °C avant de les
ouvrir pour éviter la formation de condensation sur I'échantillon et réduire le temps
d’équilibrage. Il faut veiller a éviter toute évaporation d’eau de I'échantillon.

Ecraser ou découper I'échantillon pour ’homogénéiser. Remplir complétement les
bols d’échantillon en plastique, mais le matériau ne doit pas dépasser le bord. Eviter
de toucher directement a I'échantillon.

On peut entreposer les échantillons qui ne sont pas analysés sur-le-champ en
scellant les bols en plastique remplis d’échantillon dans des sacs en plastique et en
les rangeant a une température appropriée. La encore, il faut réchauffer d’abord les
échantillons réfrigérés et congelés a 25°C pour éviter la formation de condensation
sur I'échantillon.

Déposer les bols d'échantillon en plastique dans les bols a mesurer en acier
inoxydable en tirant sur la molette du capteur approprié et en utilisant les pinces pour
placer les bols & mesurer en acier inoxydable sous les capteurs d’'activité de I'eau
en s'assurant qu'ils sont bien ajustés et que le joint d'étanchéité est solide.

Fermer soigneusement la porte de la chambre.

Lorsque I'équilibre a été atteint, noter la valeur de I'activité de I'eau a trois décimales
pres et la lecture de la température du canal approprié.

Corriger les valeurs a, au moyen de la plus récente ligne de régression de
I'étalonnage pour chaque canal. Rapporter les valeurs a, de I'échantillon en
déterminant d’abord la moyenne de lectures multiples et en rapportant ensuite les
lectures & deux décimales apres le point, arrondies au besoin. Inscrire la lecture a,,
de I'échantillon sur la feuille de laboratoire appropriée.



7.6.8

MFLP-63
-6- janvier 2006

Aprés chaque lecture, il faut assécher les capteurs en retirant les bols et laissant les
capteurs revenir a I'’humidité ambiante. Nettoyer et assécher les bols en acier
inoxydable et le filtre au besoin et jeter le pré-filtre.

7.7 Méthodes d’entretien

7.7.1

7.7.2

7.7.3

Etalons d’humidité

Il faudrait acheter d’'un fournisseur réputé les étalons d’humidité portant une étiquette
indiquant Il'activité de l'eau. L'idéal serait d'acheter des étalons d’humidité
homologués.

Si les étalons d’humidité au-dessus de I'humidité ambiante montrent des signes de
déshydratation, il faut les rafraichir avec de I'eau distillée de telle fagon que I'eau est
a peine visible a la surface. Pour entreposer ces étalons d’humidité, il faut les sceller
dans leur contenant avec du ruban adhésif et les entreposer dans un contenant
hermétique lorsqu’ils ne servent pas.

Si les étalons d’humidité au-dessous de I'humidité ambiante se remplissent d’eau,
utiliser un tissu absorbant pour éponger I'eau jusqu’a ce que I'humidité revienne a
un niveau normal. Il faut ranger ces étalons dans des contenants scellés a un endroit
sec, comme dans un dessiccateur.

Il faut remplacer les étalons d’humidité s’ils sont contaminés ou si tout le sel s’est
dissous. Il est recommandé de remplacer les étalons d’humidité a I'occasion.

Pré-filtres

Aprés avoir été exposés a des aliments gras, acides et autres, les capteurs peuvent
avoir des défaillances avec le temps. Comme mesure de prévention, il faudrait
utiliser des pré-filtres pour procéder a toute mesure d'échantillon.

Le concessionnaire Novasina offre tout un éventail de pré-filtres. Sauf dans les cas
ou il faut des préfiltres spéciaux, on peut utiliser des filtres en papier a écoulement
rapide, neutres sur le plan chimique.

Pour mettre en place ou enlever les pré-filtres, relever la bague de retenue de
couleur or et, tout en relevant la capteur avec la molette, saisir le capteur et tirer
fermement pour le dégager. Tourner le capteur vers le haut, enlever la pince en
forme de C et tourner le capteur vers le bas pour en faire tomber le treillis métallique.
IL NE FAUT PAS TOUCHER LE BOUTON DU CAPTEUR. Retirer ou remettre en
place le filtre, le treillis métallique et la pince en forme de C, remettre le capteur en
place, de méme que la bague de retenue.

Entretien du capteur

Ne pas submerger les capteurs dans I'eau ni dans aucun autre liquide.

Ne pas laisser les capteurs dans un courant d’air.

Ne pas pulvériser de liquide sur un capteur ni souffler sur celui-ci.

Ne pas soumettre le capteur a des changements de température qui permettent la
formation de condensation.

Eviter les chocs physiques.

Protéger les capteurs contre les substances puissantes comme des vapeurs d’acide
ou de base.

Ne pas chauffer les capteurs ou les faire refroidir au-dela des limites prescrites.
Ne pas placer les capteurs dans un environnement humide.
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Pour I'entreposage de longue durée, placer les capteurs dans un contenant scellé.
Utiliser les filtres appropriés.

Eviter tout contact direct entre I'échantillon et le capteur.

Nettoyer régulierement le filtre en acier inoxydable.

Protéger le capteur contre la contamination par la poussiére ou des particules.
Laisser les capteurs revenir a 'humidité ambiante aprés chaque utilisation.
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Annexe 1
FICHE D'ETALONNAGE
Date: Analyste:
Les températures factices sont-elles correctes? : OouN
Température Références d’'étalonnage
°C INTERMEDIAIRE ELEVEE
Etalon utilisé SEL- SEL-
Capteur #1
Capteur #2
Capteur #3
REGRESSION LINEAIRE
Date:
Sel Capteur #1 Capteur #2 Capteur #3
y X X2 X3
SEL-53 0,529
SEL-75 0,753
SEL-84 0,843
SEL-90 0,901
SEL-98 0,980
a
b
r
ou: a = intercept-y

b = pente
r = coefficient de corrélation

Les valeurs correctes de aw sont : y=a+ bx (ou x = lecture)



MFLP-63

-9- janvier 2006
Annexe 2
Calcul d’'une ligne de régression
SEL ETALON valeurs y valeurs x
SEL-11 0,113
SEL-53 0,529
SEL-75 0,753
SEL-90 0,902
SEL-98 0,980

Entrer les valeurs x en prenant des lectures a,, des sels étalons.

Calculer: Yy
Yy?
XXy
Y x
Yxe
n=5

b (pente) = Yxy-YxYy/n
X2 - [(Xx)?n]

a (intercept-y) = Yy - by x

n

Alors: y=a+ bx
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Annexe 3

TABLEAU I. Activité de I'eau (a,, ) des boues de sel de référence a 25°C

Sel a,
MgCl, 0,328
K,CO, 0,432

Mg(NO,), 0,529
NaBr 0,576
CoCl, 0,649
NaCl 0,753

KBr 0,809

(NH,),SO, 0,810

KCI 0,843

Sr(NO;), 0,851
BaCl, 0,902
KNO, 0,936

K,SO, 0,973
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Etalonnage par la méthode D-Pot:

1.

10.

11.

12.

13.

14.

15

Procéder a I'étalonnage en insérant I'élément D-Pot au point de jonction de chaque fil entre la
chambre de conditionnement et les dispositifs de contrble.

Installer le SEL-75 et laisser en place pendant deux heures environ pour qu'’il parvienne au point
d’équilibre.

Régler le bouton du sélecteur D-Pot a la position «S» ou «capteur», selon I'appareil, et le
sélecteur de canaux sur le canal a étalonner.

Lorsque le point d’équilibre a été atteint, s’il y a une différence entre la valeur du SEL-75 (0,753
a 25 °C) et la lecture numérique du centre aw, ajuster la valeur en tournant la vis du
potentiomeétre «M».

Placer le bouton du sélecteur D-Pot en position «D» ou «POT» selon I'appareil et ajuster le
réglage du D-Pot en utilisant les molettes jusqu’a ce que la lecture numérique du centre aw
donne 0,753. Inscrire la valeur D-Pot sur la fiche d’étalonnage (annexe 1).

Régler le sélecteur D-Pot a la position «S» ou «capteur».

Inscrire I'heure a laquelle les lectures finales ont été prises, la température, le numéro du canal
et la source d’humidité (fiche d’étalonnage, annexe 1).

Remplacer le SEL-75 par le SEL-98, indiquer I'heure a laquelle le sel a été placé sous le
capteur.

Attendre environ deux heures pour que le point d’équilibre soit atteint.
Placer le bouton du sélecteur sur le canal a étalonner.

Lorsque le point d’équilibre est atteint, s'il y a une différence entre la valeur du SEL-98 (0,980
a 25 °C) et la lecture numérique sur le centre aw, ajuster la valeur en tournant la molette du
potentiomeétre «H».

Placer le bouton du sélecteur D-Pot a la position «D» ou «POT» et ajuster le réglage D-Pot au
moyen des molettes, jusqu’a ce que la lecture numérique du centre aw donne 0,980. Inscrire
la valeur D-Pot sur la fiche d’étalonnage (annexe 1).

Ajuster les molettes du D-Pot a la valeur indiquée tout en rajustant «M» et tourner la vis du
potentiomeétre «M» jusqu’a ce que la lecture numérique du centre aw donne 0,753.

Ajuster les molettes du D-Pot a la valeur indiquée tout en rajustant «H» et tourner la vis du
potentiomeétre «H» jusqu’a ce que la lecture numérique du centre aw donne 0,980.

Répéter les étapes 13 et 14 jusqu’a ce que les valeurs 0,753 et 0,980 apparaissent sur le canal
numeérique.

Déplacer les résultats des potentiometres «M» et «H» en procédant & un changement de valeur
réciproque. A la suite d’'une série d’ajustements, ces valeurs deviennent de plus en plus
précises.

L’APPAREIL EST MAINTENANT ETALONNE.



