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NORME INTERNATIONALE

1ISO 5517-1978 (F)

Fruits, légumes et produits dérivés — Détermination de la
teneur en fer — Méthode photométrique a la

phénanthroline-1,10

1 OBJET ET DOMAINE D’APPLICATION

La présente Norme internationale spécifie une méthode
photométrique & la phénanthroline-1,10 pour la déter-
mination de la teneur en fer des fruits, des légumes et des
produits dérivés.

2 REFERENCES

ISO 5515, Fruits, Iégumes et produits dérivés — Décompo-
sition des matiéres organiques — Méthode par voie
humide. )

ISO 5516, Fruits, Iégumes et produits 'dérivés — Décompo-
sition des matiéres organiques — Méthode par incinération.)

3 PRINCIPE

Décomposition de la matiéne: organique, isuivie-de la/réduc-
tion du fer trivalent par le chlorhydrate d'hydroxylamine:
Formation, en milieu tamponné, du complexe stable fer(l1)-
phénanthroline-1,10. Mesurage photométrique du complexe
de couleur rouge, a une longueur d’onde de 508 nm.

4 REACTIFS

Tous les réactifs doivent étre de qualité anlytique reconnue.
L’eau utilisée doit étre de |'eau distillée ou de l'eau de
pureté au moins équivalente.

4.1 Acide sulfurique, p,, 1,84 g/ml.
4.2 Acide nitrique, p,, 1,32 g/ml.
4.3 Acide chlorhydrique, p,, 1,18 g/ml.

4.4 Chlorhydrate d’hydroxylamine (chlorure d’hydroxyl-
ammonium) (NH,OH.HCI), solution & 200 g/I.

4.5 Solutions tampons

4.5.1 Acétate de sodium trihydraté (NaCH;C0O,.3H,0),
solution a 450 g/I.

45.2 Acétate de sodium trihydratré (NaCH3CO,.3H,0),
solution a 272 g/! (2 M).

1) Actuellement au stade de projet.

4.6 Phénanthroline-1,10, solution a 10 g/I.

Dans une fiole jaugée de 100 ml, dissoudre 1g de phé-
nanthroline-1,10 dans 80 ml d’eau a 80 °C et le minimum
de l'acide chlorhydrique (4.3) dilué avec un égal volume
d’eau.

Aprés refroidissement, compléter au trait repére et
mélanger.

Cette solution, conservée au froid et a I'abri de la lumiére,
reste stable durant plusieurs semaines.

NOTE. — Au. lieu de phénanthroline-1,10, il est possible d’utiliser la
quantité correspondante /de chlorhydrate de phénanthroline, lequel
est soluble a froid dans |'eau.

4.7 Fer, solution étalon a 0,020 g/l, préparée selon |'une
des deux techniques suivantes :

a)“Peser,"'a '0,001'g’ prés, 7,024 g de sulfate double
d’ammonium et de fer(ll) hexahydraté
[(NH4),Fe(SO4),.6H,0]. Les dissoudre dans de |'eau,
ajouter 2 gouttes de I’acide chlorhydrique (4.3). Trans-
vaser quantitativement dans une fiole jaugée de 500 ml,
compléter au trait repére avec de l'‘eau et mélanger.
Prélever, a |'aide d'une pipette, 10 mi de cette solution
et les introduire dans une fiole jaugée de 1 000 ml.
Compléter au trait repére avec de |’eau et mélanger.

b) Peser, a 0,001 g prés, 0,200 g de fil de fer de pureté
analytique. Le dissoudre dans 200 m! de I'acide chlor-
hydrique (4.3) et ajouter 50 ml d’eau. Transvaser quan-
titativement dans une fiole jaugée de 1 000 ml, complé-
ter au trait repeére avec de |‘eau et méianger. Prélever,
a l'aide d'une pipette, 50 ml de cette solution et les
introduire dans une fiole jaugée de 500 ml. Compléter
au trait repére avec de |'eau et mélanger.

4.8 Acétate de magnésium [Mg(CH3CO,),], solution a
150 g/I.

5 APPAREILLAGE

Matériel courant de laboratoire, et notamment :

5.1 Ballon de Kjeldahl, de 250 ou 300 ml de capacité.
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5.2 Pipettes, de 5, 10 et 20 ml de capacité, conformes a
1I'ISO 648, classe A.

5.3 Burettes, de 50 ml de capacité, graduées en 0,1 ml,
conformes a I'ISO/R 385, classe A.

5.4 Fioles jaugées, de 50 et 100 ml de capacité, conformes
al'l1SO 1042, classe A.

5.5 Bécher, de 50 ml de capacité.

5.6 Spectrophotométre ou photocolorimétre, permettant
des mesurages a une longueur d’onde de 508 nm.

5.7 Balance analytique.

5.8 pH-métre.

6 MODE OPERATOIRE

6.1 Préparation de I’échantillon pour essai et prise d’essai

Voir 1SO 5515 ou ISO 5516, selon la_ méthode de décom-
position retenue (6.2). Prendre comme pkise'd’essai environ
10 g de I'échantillon pour essai pesés a 0,001 g prés, ou
10 ml de l'échantillon pour essai prélevés a |faide :d'une
pipette (5.2).

6.2 Décomposition

Opérer selon I'ISO 5515 ou selon I'ISO 5516, en complétant
la solution d’essai a 100 ml. (Noter que, si la décomposition
est réalisée selon I'ISO 5516, la dissolution des cendres est
effectuée aprés imprégnation avec 5 ml d’acide sulfurique
au lieude 1 ml.)

6.3 Essai préliminaire

Effectuer un essai préliminaire en vue de déterminer le
volume de la solution tampon (4.5.1) a ajouter. Selon la
teneur présumée en fer, prélever, al’aide d'une pipette (5.2),
un volume de V; ml (5, 10 ou 20 ml) de la solution d’essai
obtenue en 6.2.

Les verser dans le bécher de 50 ml (5.5), compléter éven-
tuellement le volume a 20 ml avec de l'eau, puis ajouter
5 ml de la solution de chlorhydrate d’hydroxylamine (4.4).

Ajouter, au contenu du bécher, le volume de la solution
tampon (4.5.1) nécessaire pour obtenir, au pH-métre (5.8),
un pH compris entre 3,5 et 4,56. Soit X ml le volume de
solution tampon ajouté.

*

6.4 Détermination

Selon la teneur présumée en fer, prélever le méme volume
de V; ml (voir 6.3) de la solution d’essai obtenue en 6.2 et
les introduire dans une fiole jaugée de 50 ml (5.4). Complé-
ter éventuellement le volume a 20 ml avec de |’eau.

Ajouter 5 ml de la solution de chlorhydrate d’hydroxyl-
amine (4.4) et verser X ml (voir 6.3) de la solution tampon
(4.5.1) afin d’obtenir un pH compris entre 3,5 et 4,5%.

Ajouter 2 mi de la solution de phénanthroline-1,10 (4.6),
compléter au trait repére avec de I‘eau et mélanger. Laisser
reposer 5 min.

Mesurer |’absorbance au moyen du spectrophotométre ou
du photocolorimétre (5.6) a une longueur d’onde de
508 nm. Si la coloration est trop intense, recommencer la
détermination en prélevant un volume V4 plus faible, ou, si
cela n’est pas possible, en opérant sur une prise d’essai plus
faible.

6.5 Nombre de déterminations

Effectuer deux déterminations sur le méme échantillon
pour essai (6.1).

6.6 Essai a blanc

Effectuer 'un"essai a blanc, en opérant dans les mémes
conditions et avec les mémes quantités de tous les réactifs
que celles utilisées pour la détermination, mais en omettant
laprise-d’essdi.

6.7 Etablissement de la courbe d’étalonnage

Dans une série de sept fioles jaugées de 100 ml (5.4),
introduire respectivement 0 — 5 — 10 — 20 — 30 — 40 et
50 ml de la solution étalon de fer (4.7) et 2 ml de I'acide
chlorhydrique (4.3). Compléter au trait repere et mélanger.
Puis, dans une série de sept fioles jaugées de 50 ml (5.4),
introduire 20 ml de chacune des solutions précédentes
correspondant respectivement a0 — 20 — 40 — 80 — 120 —
160 et 200 ug de fer. Ajouter 5 ml de la solution de chlor-
hydrate d’hydroxylamine (4.4). Agiter. Ajouter 3,5 ml de la
solution tampon (4.5.2). Agiter. Ajouter enfin 2 ml de la
solution de phénanthroline-1,10 (4.6). Compléter au trait
repére et mélanger. Laisser reposer 5 min. Agiter.

Mesurer I'absorbance au moyen du spectrophotométre ou
photocolorimétre (5.6) a une longueur d’onde de 508 nm.
Soustraire des valeurs trouvées |'absorbance correspondant
a I'essai ablanc (6.6). Tracer la courbe d’'étalonnage donnant
le nombre de microgrammes de fer en fonction de
|"absorbance.

Bien que la coloration se développe en milieu de pH compris entre 2 et 9, son intensité n'est constante qu’entre pH 3,5 et pH 4,5.



7 EXPRESSION DES RESULTATS
7.1 Mode de calcul et formules

7.1.1 Prélévement effectué en volume

La teneur en fer, exprimée en milligrammes par litre de
produit, est donnée par la formule

m, >(E(_)X1000_m,><100
10007 V, " V, V,xV,

ou

m, est la masse, en microgrammes, de fer, lue sur la
courbe d’étalonnage (6.7);

Vo est le volume, en millilitres, de la prise d’essai (6.1);

V, est le volume, en millilitres, du prélevement final
pour la détermination (6.4).

7.1.2 Prélévement effectué en masse

La teneur en fer, exprimée en milligrammes par kilogramme
de produit, est donnée par la formule

m, 100 1000 m, X100
Dol Syt ¢ =
1000 V, mg V, xmgy

I1SO 5517-1978 (F)

ou
mgq est lamasse, en grammes, de la prise d’essai (6.1);

m, est la masse, en microgrammes, de fer, lue sur la
courbe d’'étalonnage (6.7);

V, est le volume, en millilitres, du prélévement final
pour la détermination (6.4).

7.2 Répétabilité

La différence entre les résultats des deux déterminations,
effectuées simultanément ou rapidement |'une aprés |'autre
par le méme analyste, sur le méme échantillon pour essai,
ne doit pas dépasser = 3 % de la valeur moyenne.

8 PROCES-VERBAL D’ESSAI

Le procés-verbal d’essai doit indiquer la méthode utilisée
et le résultat obtenu. Il doit, en outre, mentionner tous
les détails opératoires non prévus dans la présente Norme
internationale, ou facultatifs, ainsi que les incidents éven-
tuelsisusceptibles d‘avoir agi sur le résultat.

Le procés-verbal d’essai doit donner tous les renseignements
nécessaires a I'identification compléte de I’échantilion.
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