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Avant-propos
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Les projets de Normes internationales adoptés par les comités techniques sont soumis
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nationales par le Conseil de I'ISO.
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NORME INTERNATIONALE

ISO 5520-1981 (F)

Fruits, légumes et produits dérivés — Détermination de
I'alcalinité des cendres totales et des cendres solubles

dans l'eau

1 Objet et domaine d’application

La présente Norme internationale spécifie une méthode de
détermination de I'alcalinité des cendres totales et une méthode
de détermination de I'alcalinité des cendres solubles dans |'eau,
applicables aux fruits, aux légumes et aux produits dérivés.

2 Définitions

2.1 alcalinité des cendres totales : Quantité d’acide, expri-
mée en milliéquivalents, nécessaire pour neutraliser les cendres
obtenues a partir de 100 g de I'échantillon dans.les conditions
spécifiées dans la présente Norme'intemationale:

L’alcalinité des cendres totales peut également étre exprimee
en indice d'alcalinité (2.2).

2.2 indice d‘alcalinité : Nombre de millilitres de, solution
acide 1 N nécessaire pour neutraliser 1 g de cendres obtenues a
partir de I'échantillon dans les conditions spécifiées dans la pré-
sente Norme internationale.

2.3 alcalinité des cendres solubles dans I'eau : Quantité
d’acide, exprimée en milliéquivalents, nécessaire pour neutrali-
ser I'extrait agueux des cendres obtenues a partir de 100 g
d'échantillon dans les conditions spécifiées dans la présente
Norme internationale.

3 Principe

3.1 Cendres totales

Incinération du produit a 525 £ 25 °C, addition d'un excés de
solution titrée d'acide sulfurique, et titrage en retour au moyen
d’'une solution titrée d’hydroxyde de sodium, en présence
d’'indicateur.

3.2 Cendres solubles dans |I'eau

Incinération du produit a 525 + 25 °C, puis extraction des cen-
dres a l'eau chaude. Neutralisation de I'extrait aqueux au
moyen d’une solution titrée d’'acide sulfurique, en présence
d'indicateur.

1) Connu sous le nom d'«indicateur de Tashiro».

4 Réactifs
Tous les réactifs doivent étre de qualité analytique reconnue.
L’eau utilisée doit étre de I'eau distillée ou de I'eau de pureté au

moins équivalente, récemment bouillie.

4.1 Acide sulfurique, solution titrée 0,1 N.

4.2 Hydroxyde de sodium, solution titrée 0,1 N (pour les
cendres totales).

4.3 Indicateur coloré

Ajouter 4 ml de solution de bleu de méthyléne a 10 g/I 4 100 mi
dersolution:de méthylorange a 1 g/I.1

5 Appareillage
Matériel courant de laboratoire, et notamment :

5.1 Capsules, en quartz ou en métal inattaquable dans les
conditions des essais.

5.2 Four électrique a moufle, réglable 4 525 + 25 °C.
5.3 Dessiccateur, garni d'un agent déshydratant efficace.
5.4 Burettes.

6.5 Balance analytique.

6 Mode opératoire
6.1 Alcalinité des cendres totales

6.1.1 Préparation de I'échantillon pour essai

Rendre bien homogeéne |'échantillon pour laboratoire. Laisser
décongeler en vase clos les produits congelés, et ajouter le
liquide formé au cours de ce processus au produit avant
I’'homogénéisation.
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g de I'échantillon pour essai, dans
1.

e 2 0 1 ma nras
e a U, 1 mg pres.

NOTE — Dans le cas des produits liquides, la prise d’essai peut égale-
ment étre effectuée en volume, en prélevant, a I'aide d'une pipette, 53
10 mi de i’échantiiion pour essai et en exprimant ies résuitats par rap-
port 2 100 m! d'échantilion,

6.1.3 Incinération
Aprés avoir, si nécessaire, effectué un préséchage (ou une éva-

poration), incinérer la prise d’essai dans le four & moufle (5.2)
réglé a 5256 + 25 °C,. jusqu’a disparition du résidu charbon-

usqu'a aispantior esigu charoon
neux.

Laisser refroidir dans le dessiccateur (5.3) et peser & 0,1 mg
pres.

6.1.4 Attaque sulfurique

Attaquer les cendres obtenues en 6.1.3 au moyen d'une quan-
tité mesurée avec précision (entre 10 et 15 ml) de la solution
titrée d'acide sulfurique (4.1) (soit ¥ ml de solution d’acide sul-
furique).

Transvaser quantitativement dans une fiole conique de 200 mi
en ringant soigneusement la capsule avec un peu d'eau chaude.

Porter & ébullition continue sur une plaque chauffante jusqu’a
obtention d’une solution limpide.

6.1.5 Titrage

Laisser refroidir, puis ajouter 2 gouttes de l'indicateur (4.3).
Titrer au moyen de la solution titrée d’hydroxyde de sodium
(4.2) jusqu’a neutralité de I'indicateur.

6.1.6 Nombre de déterminations

Effectuer deux déterminations sur le méme échantillon pour
essai (6.1.1).

6.2 Alcalinité des cendres solubles dans I'’eau

6.2.1 Préparation de I'échantillon pour essai

Rendre bien homogéne I'échantillon pour laboratoire. Laisser
décongeler en vase clos les produits congelés, et ajouter le
liquide formé au cours de ce processus au produit avant
I"'homogénéisation.

6.2.2 Prise d’'essai

Peser, a 1 mg prés, 5 a 10 g de I'échantillon pour essai, dans
une capsule (5.1) séchée et tarée a 0,1 mg pres.

NOTE — Dans le cas des produits liquides, la prise d’essai peut égale-
ment étre effectuée en volume, en prélevant, al'aide d’'une pipette, 5 3
10 ml de I'échantillon pour essai et en exprimant les résultats par rap-
port a 100 ml d’échantillon.

Aprés avoir, si nécessaire, effectué un préséchage (ou une éva-
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pUldllUll’, mcinerer Id prise U bedl adris le |UUI da imourie \0. LI
réglé a 5256 + 25 °C, jusqu’a disparition du résidu charbon-
neux.

Ajouter environ 20 ml d’eau chaude et transvaser I'ensemble
sur un papier filtre placé dans un entonnoir.

Rincer le résidu sur le papier filtre avec un peu d’eau chaude et
joindre les eaux de lavage au filtrat.

6.2.5 Titrage
Refroidir le filtrat, ajouter 2 ou 3 gouttes de I'indicateur (4.3) et

titrer avec la solution titrée d’acide sulfurique (4.1) (soit V3 mi
de solution d’acide sulfurique).

6.2.6. Nombre de déterminations

Effectuer deux déterminations sur le méme échantillon pour
essail(6:2.1).

75 Expression des résultats
7.1 Mode de calcul et formules

7.1.1 Alcalinité des cendres totales

L’alcalinité des cendres totales, exprimée en milliéquivalents
pour 100 g d’échantillon, est donnée par la formule

V- v) 100
0 m

L'indice dalcalinité des cendres totales de [‘échantillon,
exprimé en millilitres de solution acide 1 N par gramme de cen-
dres, est donné par la formule
(Vv-w 1
—_— e x ———
10 m
ou

V est le volume, en millilitres, de solution d’acide sulfuri-
que 0,1 N ajouté en 6.1.4;

V; estle volume, en millilitres, de solution d’hydroxyde de
sodium 0,1 N ajouté en 6.1.5;

m est la masse, en grammes, de la prise d’'essai (6.1.2);

m, est la masse, en grammes, des cendres obtenues en
6.1.3.



Prendre comme résultat la moyenne arithmétique des deux
déterminations (6.1.6) si la condition de répétabilité (voir 7.2)
est remplie.

7.1.2 Alcalinité des cendres solubles dans I'eau

L'alcalinité des cendres solubles dans I'eau, exprimée en millié-
quivalents pour 100 g d'échantillon, est donnée par la formule

Vi 100
-——x—-

10 m’

L'indice d’alcalinité des cendres de I'échantillon solubles dans
I'eau, exprimé en millilitres de solution acide 1 N par gramme de
cendres, est donnée par la formule

vi 1

10 = m
ou

Vi estle volume, en millilitres, de solution d’acide sulfuri-
que 0,1 N ajouté en 6.2.5;

’

m’' estla masse, en grammes, de la prise d’essai (6.2.2);

mj est la masse, en grammes, des cendres obtenues en
6.2.3.
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Prendre comme résultat la moyenne arithmétique des deux
déterminations (6.1.6) si la condition de répétabilité (voir 7.2)
est remplie.

7.2 Répétabilité

La différence entre les résultats des deux déterminations, effec-
tuées simultanément ou rapidement I'une aprés l'autre par le
méme analyste, sur le méme échantillon, ne doit pas dépasser
0,1 milliéquivalent pour 100 g d’échantillon ou pour 1 g de cen-
dres.

7.3 Reproductibilité

La différence entre les résultats obtenus dans deux laboratoires
différents, sur le méme échantilion, ne doit pas dépasser
0,2 milliéquivalent pour 100 g d'échantillon ou pour 1 g de cen-
dres.

8 Procés-verbal d’essai

Le procés-verbal d’'essai doit indiquer la méthode utilisée et les
résultats obtenus. |l doit, en outre, mentionner tous les détails
opératoires non prévus dans la présente Norme internationaie,
ou-facultatifs, ainsi ‘que les incidents éventuels susceptibles
d’avoir agi sur les résultats.

Le proces-verbal d’'essai doit donner tous les renseignements
nécessaires 3 l'identification compléte de I'échantillon.
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