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ISO 5554-1978 (F)

Produits a base de viande — Détermination de la teneur en

amidon (Méthode de référence)

1 OBJET

La présente Norme internationale spécifie une méthode de
référence pour la détermination de la teneur en amidon des
produits a base de viande.

2 DOMAINE D'APPLICATION

La présente Norme internationale s'applique uniquement
aux produits qui ne contiennent pas d’additifs, autres que
I'amidon, donnant des sucres réducteurs par hydrolyse.

3 REFERENCE

ISO 3100, Viandes et produits & base de viande — Echan-
tillonnage.

4 DEFINITION

teneur en amidon des produits a base de viande :‘Teneur‘en
amidon déterminée selon le mode opératoire décrit dans
la présente Norme internationale et exprimée en pour-
centage en masse.

5 PRINCIPE

Chauffage d’une prise d’essai avec une solution éthanolique
d’hydroxyde de potassium jusqu’a dissolution compléte
des composants de la viande. Décantation, lavage du résidu
a VI'éthanol chaud, filtration, dissolution dans Vacide
chlorhydrique et hydrolyse. Détermination titrimétrique du
glucose formé.

6 REACTIFS

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.

6.1 Hydroxyde de potassium, solution éthanolique.

Dissoudre 50 g d'hydroxyde de potassium dans 800 mi
d’éthanol a 95% (V/V) et compléter 3 1 000 m! avec le
méme éthanol.

6.2 Ethanol, 380 % (V/V).

6.3 Acide chlorhydrique, solution 1,0 M {exempte de
chlore).

6.4 Bleu de bromothymol, solution a 109/l dans de
I'éthanol 4 95 % (V/V).

6.5 Hydroxyde de sodium, solution 3 300 g/I.

6.6 Solutions pour la précipitation des protéines.
Solution |

Dissoudre 106 g d’hexacyanoferrate(ll) de potassium
trihydraté [K4 Fe{CN)g.3H,0] dans de I’eau, dans une fiole
jaugée de 1 000 m! et compléter au trait repére,

Solution {1

Dissoudre 220 g d’'acétate de zinc dihydraté

[Zn (CH3CO00),.2H,0] dans de |'eau, dans une fiole jaugée
de 1000 ml. Ajouter 30 ml d’acide acétique cristallisable et
compléter au trait repére,avec de |’eau.

6.7 Réactif cuprique
Préparer les solutions suivantes :

a) 25 g de sulfate de cuivre(ll) pentahydraté
(CuS0,4.5H,0) dans 100 ml d’eau;

b) 144 g de carbonate de sodium (Na,COg3) dans 300 &
400 ml d'eau & 50 °C;

¢) 50 g d‘acide citrigue monohydraté (CgHgO5.H,0)
dans 50 m! d’eau.

Ajouter, lentement et avec précaution, la solution c) ala
solution b), en agitant constamment. Poursuivre |'agitation
jusqu’a ce qu’il n"y ait plus de dégagement de dioxyde de
carbone.

Ajouter la solution a) en agitant constamment.

Laisser refroidir a la température ambiante, transvaser
quantitativement dans une fiole jaugée de 1000 ml,
compléter au trait repére et filtrer au bout de 24 h.

Le pH de la solution, aprés dilution 1+ 49 avec de I'eau
récemment bouillie puis refroidie, doit étre de 10,0 £ 0,1.

6.8 Empois d'amidon (indicateur)

A 1 litre d’eau bouillante, ajouter un mélange formé de 10 g
d’amidon soluble, 10 mg d’iodure de mercure{ll) {(comme
conservateur) et 30 ml d’eau. Poursuivre I’ébullition durant
3 min et refroidir.
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6.9 Thiosulfate de sodium, solution titrée environ 0,1 N.

6.9.1 Préparation

Dissoudre, dans 1 000 m! d’eau récemment bouillie puis
refroidie, 26 g de thiosulfate de sodium pentahydraté
(NayS,03.5H,0) et ajouter 0,2 g de carbonate de sodium
décahydraté (Na,CQ3.10H,0). Laisser la solution reposer
durant 1 journée avant |I’étalonnage.

69.2 £ talonnage

Peser 150,0 mg d’iodate de potassium séché, les dissoudre
dans 25 ml d’eau et ajouter 2 g d’iodure de potassium et
10 ml de la solution d’acide chlorhydrique (6.3).

Titrer avec la solution de thiosulfate de sodium en agitant
constamment. Lorsque la solution est devenue jaune péle,
ajouter 1 ml de I’empois d’amidon (6.8) et poursuivre le
titrage jusqu’a disparition de la coloration bleue. La nor-
malité, T, de la solution de thiosulfate de sodium est alors
calculée a |'aide de la formule

6m

T=——
2140 V

ou
m est la masse, en milligrammes, d’iodate de/potassium;

V est le volume, en millilitres, de la solution de thio-

sulfate de sodium ajouté a la solution d‘iodate de
potassium;

214,0

est la masse moléculaire relative de |'iodate de

potassium.

6.10 lodure de potassium, solution & 100 g/I.

Dissoudre 10 g d’'iodure de potassium dans de |'eau et
compléter & 100 mi. Conserver la solution dans un flacon
en verre brun foncé.

6.11 Acide chlorhydrique, solution a 25% (m/m)
‘(exempte de chlore).

Diluer 100 ml d’acide chlorhydrique concentré exempt de
chlore (p,4 1,19 g/ml) avec 60 ml d’eau.

7 APPAREILLAGE

Matérial courant de laboratoire, et notamment :

7.1 Hachoir mécanique a viande, type de laboratoire, muni
d’une plaque perforée dont les trous ont un diamétre ne
dépassant pas 4 mm,

7.2 Bain d'eau bouillante.

7.3 Papiers filtres plissés, de 15 cm de diamétre, exempts
d’amidon.

7.4 Plaque d’amiante avec trou circulaire, adaptable au
fond de la fiole conique (7.5).

7.5 Fiole conique, de 250 a 300 ml de capacité, a col
rodé, munie d’un bouchon en verre rodé.

7.6 Réfrigérant & air, muni d’'un joint conique adaptable
au col de la fiole conique (7.5).

7.7 Régularisateurs d’ébullition (par exemple grains de
pierre ponce ou billes en verre).

7.8 Burette, de 50 m| de capacité, conforme & I'ISO/R 385,
classe A.

7.9 pH-métre.

8 ECHANTILLON

8.1 Opérer sur un échantillon représentatif d’au moins
200 g. Voir ISO 3100.

8.2\ Conserver I’échantillon, si nécessaire, de facon a éviter
toute détérioration et tout changement dans sa composition.

9 'MODE OPERATOIRE

9.1 - Préparation de I'échantillon pour essai

Rendre I'échantillon homogéne par au moins deux passages
dans le hachoir & viande (7.1) et mélange. Garder {"échan-
titlon dans un flacon fermé, étanche et rempli complétement,
et le conserver, si nécessaire, de facon a éviter toute détério-
ration et tout changement dans sa composition. Analyser
I’échantillon dés que possible aprés I’'homogénéisation, mais
toujours dans les 24 h.

9.2 Prise d'essai

Peser, &4 0,19 prés, dans un bécher de 500 ou 600 ml,
environ 25 g de I’échantillon pour essai (9.1). Si la masse
d’amidon correspondant & cette prise d'essai est présumée
supérieure a 1 g, réduire la prise d’essai en conséquence.

9.3 Isolement de I'amidon

Ajouter, a la prise d’essai, en agitant a |’aide d’une baguette
en verre, 300 ml de la solution éthanolique d’hydroxyde de
potassium (6.1) chaude et couvrir le bécher d'un verre de
montre. Chauffer au bain d’eau bouillante (7.2) durant
1h en agitant de temps & autre. Décanter la soiution,
entrainer quantitativement le résidu contenant |’amidon
sur un papier filtre (7.3), le laver en utilisant de {’étha-
nol {6.2) chaud et en s‘aidant d’une baguette en verre
munie d'un embout en caoutchouc. Maintenir humide le
papier filtre.

NOTE — Dans certains cas, la centrifugation peut étre préférable a
la filtration.



9.4 Hydrolyse

Séparer immédiatement le résidu du papier filtre a |’aide
d’une baguette en verre. Faire un trou dans le papier filtre
et entrainer le résidu contenant |'amidon dans un bécher de
250 ml en utilisant 100 ml de la solution d’acide chlor-
hydrique (6.3) chaude. Recouvrir le bécher d'un verre de
montre, I'immerger dans le bain d’eau bouillante et Iy
laisser séjourner 2,5 h en agitant de temps & autre a l'aide
d’une baguette en verre.

Refroidir la solution et neutraliser en ajoutant la solution
d’hydroxyde de sodium (6.5), goutte a goutte, en
prenant soin que le pH ne dépasse pas 6.5; le vérifier au
pH-métre (7.9).

Transvaser quantitativement le mélange dans une fiole
jaugée de 200 ml en lavant avec de |’eau, ajouter 3 ml
de la solution | (6.6) et, aprés avoir mélangé, 3 ml de la
solution Il (6.6), et compléter au trait repére.

Mélanger et filtrer sur un paper filtre plissé (7.3). Immé-
diatement avant de pipetter une partie aliquote pour I’opé-
ration suivante, rendre le filtrat alcalin au bleu de bromo-
thymol (6.4) en ajoutant 1 ou 2 gouttes de la solution
d’hydroxyde de sodium (6.5).

9.5 Détermination du glucose

Si I'on ne connait pas la teneur approximative en'amiden
de l’échantillon, effectuerun/ essai‘préalable enivues'decla
déterminer.

Diluer une partie aliquote (V5) du filtrat (9.4) avec de |'eau
jusqu’a un volume connu (V3)}, de fagon que 25 mi de la
solution diluée contiennent de préférence entre 40 et
50 mg de glucose et, de toute fagon, pas plus de 60 mag.

Mélanger, prélever, a l'aide d'une pipette, 25,0 ml de la
solution diluée et les introduire dans la fiole conique (7.5).
Introduire, au moyen d’une autre pipette, 25,0 ml du
réactif cuprique (6.7) dans la fiole et ajouter- quelques
réguiarisateurs d'ébullition (7.7).

NOTE — Il est essentiel que le volume total du liguide soit toujours
de 50,0 mi & ce stade.

Relier le réfrigérant (7.6) a la fiole. Placer la fiole munie
du réfrigérant sur une toile métallique recouverte de la
plague d’amiante (7.4).

Porter le liquide a I'ébullition sur la flamme d’un bec de
gaz en 2 min environ et poursuivre doucement I’ébullition
durant exactement 10 min. Ensuite, refroidir rapidement
jusqu’a la température ambiante. Débrancher le réfrigérant
et ajouter 30 ml de la solution d’iodure de potassium (6.10),
puis, avec précaution mais aussi rapidement que possible,
25 ml de la solution d’acide chlorhydrique (6.11). Boucher
la fiole et la laisser ainsi jusqu’au moment du titrage.

Titrer I'iode libéré avec la solution titrée de thiosulfate de
sodium (6.9). Lorsque la solution est devenue jaune péle,
ajouter environ 1 ml de I'empois d’amidon (6.8) et pour-
suivre le titrage jusqu’a disparition de la coloration bieue.

1SO 5554-1978 (F)

9.6 Essai a blanc

Effectuer un essai a blanc, en suivant le méme mode opé-
ratoire qu’en 9.5, mais en prenant 25,0 ml d’eau au lieu
des 25,0 ml du filtrat dilué.

10 EXPRESSION DES RESULTATS

10.1 Mode de calcul et formules

Calculer la différence entre les volumes obtenus lors des
deux titrages, exprimée en millilitres de solution de thio-
sulfate de sodium exactement 0,1 N, a I'aide de la formule

10 7 x (Vg —Vy)
ou

T est la normalité de la solution titrée de thiosulfate de
sodium {voir 6.9.2);

Vg est le volume, en millilitres, de la solution titrée de
thiosulfate de sodium (6.9), utilisé pour l'essai a
blanc (9.6);

V., cest)le volume, en millilitres, de la solution titrée de
thiosulfate de sodium (6.9), utilisé pour le filtrat
dilué (9.5).

Calculer la, teneur, en,amidon, en pourcentage en masse,
a |'aide de la formule

m Vs 200 100 Va m
——l—x 09 ><—3 X e X —— = 0,72 ><—:'1 ><——1-
1 000 25 V2 mo 2 mo

ou

V5, est le volume, en millilitres, de la partie aliquote
non diluée (voir 9.5);

V3 est le volume, en millilitres, de la partie aliquote
diluée (voir 9.5);

mg est la masse, en grammes, de la prise d’essai (9.2);

m, est la masse, en milligrammes, de glucose, déter-
minée a l'aide de I'expression 10 T x (Vg —V,) par réfé-
rence a la table (page 4) ou au graphique {(page 5).

0,9 est le facteur de conversion de la masse de giucose,
m,, en masse correspondante d’amidon.

Exprimer le résultat a 0,1 % prés.

10.2 Fidélité

10.2.1 Répétabilité

La différence entre les résultats de deux déterminations,
effectuées simultanément ou rapidement [‘une apres |'autre
par le méme analyste, ne doit pas dépasser 0,2 g d’amidon
pour 100 g d'échantillon.



10.2.2 Reproductibilité

La différence entre les résultats de deux déterminations,
effectuées échantilion dans deux laboratoires
différents, ne doit pas dépaser 0,3 g d’'amidon pour 100 g
d’échantillon.

aise la smm R o
SUr e Ireine

11 PROCES-VERBAL D’ESSAI

Le procés-verbal d’essai doit indiquer la méthode utilisée

et le résultat obtenu. |l doit, en outre, mentionner tous les
détails opératoires non prévus dans la présente Norme
internationale, ou facultatifs, ainsi que les incidents éven-
tuels susceptibies d’avoir agi sur le résultat.

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

TABLE — Conversion des millilitres de solution de

i
thiosulfate de codium 0.1 N an milliara

v as e sbosanan

1I0SUITate Ce soGium U, ¢ Iv et miwigrammes Ge guwicoss
10T x(Vo—V4) Masse correspondante de glucose
mi de soiution de 4 Am,
thiosulfate de

sodium 0,1 N mg mg

1 2,4
24

2 43
24

3 1,2
25

4 9,7
25

5 12,2
25

6 14,7
25

7 17,2
2,6

8 19,8
26

9 224
26

10 25,0
26

11 276
2,7

12 30,3
2,7

13 33,0
2,7

14 35,7
23

15 385
28

16 413
29

17 442
29

18 47 1
29

19 50,0
3,0

20 53,0
3,0

21 56,0
3,1

22 59,1
3.1

23 62,2
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