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Arsenic- Absorption atomique

Méthode OIV-MA-AS323-01A Méthodes Type IV

Dosage de I'arsenic dans le vin

par spectrometrie d'absorption atomique
(Résolution Oeno 14/2002)

1. PRINCIPE

Aprés avoir évaporé l'alcool éthylique et apres réduction de l'arsenic V
en arsenic Ill, l'arsenic du vin est dosé par génération d'hydrure et
spectrométrie d'absorption atomique.

2. APPAREILLAGE

2.1. Verrerie :
2.1.1. Fioles jaugées de 50, 100 ml (classe A)
2.1.2. Pipettes jaugées de 1, 5, 10, 25 ml (classe A)

2.2. Bain d'eau a 100°C
2.3. Filtres sans cendres

2.4. Spectrophotometre :

2.4.1. Spectrophotométre d'absorption atomique

2.4.2. Paramétres instrumentaux :
2.4.2.1. flamme air-acétyléne oxydante
2.4.2.2. lampe a cathode creuse (arsenic)
2.4.2.3. longueur d'onde : 193,7 nm
2.4.2.4. largeur de la fente : 1,0 nm
2.4.2.5. intensité de la lampe a cathode creuse : 7 mA
2.4.2.6. correction de I'absorption non spécifique avec une lampe au

deutérium

2.5. Accessoires :
2.5.1. Cellule d'absorption d'hydrure, placée sur le brileur air-acétyléne.
2.5.2. Générateur de vapeur (séparateur gaz-liquide)
2.5.3. Gaz neutre (argon)
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Figure 1. Générateur d'hydrure.

3. REACTIFS

3.1 Eau déminéralisée ultra-pure

3.2 Acide nitrique ultra-pur a 65 %

3.3 lodure de potassium KI

3.4 lodure de potassium a 10 % (m/v)

3.5 Acide chlorhydrique concentreé (R)

3.6 Acide chlorhydrique a 10 % (R)

3.7 Borohydrure de sodium NaBH,

3.8 Hydroxyde de sodium NaOH

3.9 Borohydrure de sodium a 0,6 % (contenant de I’hydroxyde de sodium :

0,5 % (m/v)

3.10 Chlorure de calcium CacCl, (utilisé comme desséchant)

3.11 Solution-meére d'arsenic a 1 g/l
Dissoudre 1,5339 g de As,Os dans de I’eau déminéralisée, ajuster a 1 .

3.12 Solution d*arsenic a 10 mg/l :
Placer 1 ml de la solution-mére (3.11.) dans une fiole de 100 ml (2.1.1.) ;
ajouter 1 % d'acide nitrique (3.2.) ; compléter au volume avec de l'eau
déminéralisée (3.1.).
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3.13 Solution d'arsenic a 100 pg/l :
Placer 1 ml de la solution d'arsenic & 10 mg/l (3.12.) dans une fiole de
100 ml (2.1.1.) ; compléter au volume avec de I'eau déminéralisée (3.1.).
3.14 Gamme d'étalonnage : 0, 5, 10, 25 pg/l
Placer successivement 0, 5, 10, 25 ml de la solution d'arsenic a 100 pg/I
(3.13.) dans 4 fioles de 100 ml (2.1.1.) ; ajouter dans chaque fiole 10 ml
d'iodure de potassium a 10% (3.4.) et 10 ml d'acide chlorhydrique
concentré (3.5.) ; laisser au repos pendant une heure, ajuster a 100 ml
avec de I’eau déminéralisée.

4. PREPARATION DES ECHANTILLONS
25 ml de vin sont évaporés sur bain d’eau a 100 °C et ramenés a 50 ml
en présence de 5 ml d'iodure de potassium a 10 % et 5 ml d'acide
chlorhydrique concentré ; laisser au repos une heure ; filtrer sur un filtre
sans cendres.
Faire un blanc analytique.

5. DETERMINATION
La pompe péristaltique aspire la solution de borohydrure, la solution
d'acide chlorhydrique & 10 % et I'étalon ou I'échantillon.
Présenter successivement les solutions d'étalonnage (3.14.) ; faire une
lecture de l'absorbance pendant 10 secondes ; réaliser deux mesures ; le
logiciel de I'appareil établit la courbe d'étalonnage (absorbance en
fonction de la concentration en arsenic en pg/l).
Présenter ensuite les échantillons (4) ; le logiciel donne la concentration
en arsenic des échantillons en g/l ; déduire la concentration en arsenic
du vin en pg/l en tenant compte de la dilution 1/2 .

6. CONTROLE QUALITE

Le controle qualité est effectué en placant un échantillon de contréle
qualité interne (*) de facon réguliére tous les 5 échantillons, ou bien un
apreés la gamme-étalon, un au milieu de la série et un a la fin des dosages.
Une tolérance de deux écarts-types par rapport a la valeur connue est
acceptée.

(*) Echantillons du Bureau Communautaire de Référence (B.C.R.) : un
vin rouge, un vin blanc sec et un vin blanc doux.
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