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5.9 Di6thyldithiocarbamate de sodium, solution. 

Remplacer la première phrase par la suivante : 

((Dans une fiole jaugée de 100 mi, dissoudre 400 mg de diéthyldithiocarbamate de sodium trihydraté [(C2H5)2NCSSNa.3H201 dans 
90 ml d‘eau.)) 
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8.1.8 Matihre grasse de beurre 

Supprimer la dernière phrase (((Refroidir B environ 20 OC.))). 
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9.1 Mode de calcul et formule 

Dans l’explication des symboles littéraux figurant dans la formule, remplacer cc rn ln  par ctrno)) B la deuxième ligne après la formule, et 
remplacer ctrno)) par c c r n l ) )  8 la t ro i s ihe  ligne après la formule. 
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Ava n t- p ro pos 
L’ISO (Organisation internationale de normalisation) est une federation mondiale 
d‘organismes nationaux de normalisation (cornites membres de I‘ISO). L’elaboration 
des Normes internationales est confiBe aux comitBs techniques de I’ISO. Chaque 
cornit6 membre interesse par une etude a le droit de faire partie du cornite technique 
correspondant. Les organisations internationales, gouvernementales et non gouverne- 
mentales, en liaison avec I’ISO, participent Bgalement aux travaux. 

Les projets de Normes internationales adoptes par les cornites techniques sont soumis 
aux cornit& membres pour approbation, avant leur acceptation comme Normes inter- 
nationales par le Conseil de I‘ISO. 

La Norme internationale IS0 5738 a BtB Blaborbe par le comite technique ISO/TC 34 
Produits agricoles alimentaires, et a et6 soumise aux comitC membres en juin 1977. 

Les cornites membres des pays suivants l’ont approuvee : 

Afrique du Sud, RBp. d’ 
Allemagne, R.F. 
Australie 
Autriche 
Belgique 
Bulgarie 
Canada 
CorBe, Rep. de 
Égypte, RBp. arabe d’ 
Espagne 

Ét hiopie 
France 
Hongrie 
Inde 
Israël 
Kenya 
Mexique 
Nouvelle-ZBlande 
Pays-Bas 
Philippines 

Pologne 
Portugal 
Roumanie 
Royaume-Uni 
Tchecoslovaquie 
Thailande 
Turquie 
URSS 
Yougoslavie 

Aucun cornite membre ne l’a d6sapprouvBe. 

NOTE - La methode spBcifiBe dans la prBsente Norme internationale a Bt6 Blaborbe conjointe- 
ment avec la FIL (FBdBration internationale de laiterie) et I’AOAC (Association des chimistes 
analytiques officiels, U.S.A.), et sera Bgalement publi6e par ces organisations. 

O Organisation internationale de normalisation, 1980 O 

Imprime en Suisse 
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NORM E I NTE R NAT1 O NALE I S 0  5738-1980 (F) 

Lait et produits laitiers - Détermination de la teneur en 
cuivre - Méthode photométrique de référence 

1 Objet et domaine d‘application 

La presente Norme internationale spécifie une methode photo- 
métrique de réference pour la determination de la teneur en cui- 
vre du lait et des produits laitiers. 

La methode est applicable aux produits suivants : 

- lait, lait écrémé et babeurre; 

Après neutralisation par une solution d‘hydroxyde d’ammo- 
nium, formation d‘un complexe cuivrique B I‘btat de sel de 
l’acide diethyldithiocarbamique. Extraction du sel de cuivre(l1) 
par I’acbtate d’amyle. Mesurage photometrique de I’absor- 
bance (densit6 optique) de la solution jaune. 

NOTE - La presence de bismuth et/ou de tellure interfere avec la 
determination du cuivre. Pour le contrale de l’absence et le mode d‘eli- 
mination, voir 8.6. 

- lait concentré non sucré et lait concentré sucré; 
5 Rdactifs 

- poudre de lait entier et de lait écrémé; 

- crème et beurre: 

- matihre grasse de beurre;’) 

Tous les reactifs doivent &re de qualit6 analytique reconnue et 
exempts de cuivre, B l’exception de la solution Btalon de sulfate 
de cuivre(l1) (5.1.1 1. L’eau utilisée doit etre de l’eau bidistillée, la 
distillation finale etant realisbe au moyen d‘un appareillage 
exempt de cuivre. 

- crème glacée; 
5.1 Éthanol, B environ 96 % (V I  V). - 

férents âges, et fromage fondu; 
fromage & pâte molle, B pâte dure ou demi-dure, de dif- 

- caséines, caséinates, et coprécipités. 

Distiller, si necessaire, dans un appareil exempt de cuivre. 

5.2 Oxyde diethylique. 

Distiller, si nécessaire, dans un appareil exempt de cuivre. 
2 Rdfdrence 

IS01 R 707, Lait et produits laitiers - M&hode d’6chantillon- 
nage. 

3 DBfinition 

teneur en cuivre du lait ou d’un produit laitier : Quantité de 
substances, determide selon la methode decrite dans la pré- 
sente Norme internationale et exprimbe en milligrammes de cui- 
vre par kilogramme. 

4 Principe 

Minéralisation de la matihre organique B l‘aide d’un melange 
form6 d’acide nitrique et d’acide sulfurique, pr6c6d6e de l’élimi- 
nation de la matihre grasse dans le cas de la crème, du beurre et 
de la matihre grasse de beurre. 

5.3 
60 O C .  

Éther de petrole, intervalle de distillation entre 40 et 

Distiller, si nbcessaire, dans un appareil exempt de cuivre. 

5.4 

Distiller dans un apareil exempt de cuivre, en rejetant les pre- 
miers 50 ml de distillat. 

Acide nitrique, concentre, e20 1,42 g/ml. 

5.5 Acide sulfurique, concentré, e20 1,84 g/ml. 

5.6 Peroxyde d‘hydroggne, e20 1,099 B 1,103 g/ml. 

5.7 

Purifier, si necessaire, par distillation sous pression reduite, 
dans un appareil exempt de cuivre. 

Hydroxyde d‘ammonium, solution, e20 0,91 g/ml. 

1) La designation ctmatibre grasse de beurre)) couvre tous les produits decrits dans la norme FIL 68 : 1971. 
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5.8 Citrate d'ammonium-EDTA, solution. dans de la solution d'acide nitrique à 10 % ( rn /rn) .  Avant 
l'usage, rincer trois fois avec de l'eau distillée et trois fois avec 
de l'eau bidistillée. Sécher, si nécessaire, en rincant successive- 
ment avec de I'éthanol et de l'oxyde diéthylique. 

Dans une fiole jaugée de 1 O00 ml, dissoudre, dans de l'eau, 
400 g de citrate d'ammonium [(NH4),C6H5O71 et 100 g de sel 
disodique dihydraté d'EDTA [acide (éthylène dinitri1o)tétraacé- 
tique, sel disodique dihydratél (Na2CloH14N208.2H20). Com- 
pléter au volume. 

6.1 Balance analytique. 

6.2 
nettoyable. 

Appareil de broyage ou rape B fromage, facilement Si nécessaire, purifier cette solution de la manière suivante : 

Extraire la solution de citrate d'ammonium et d'EDTA avec 
25 ml d'une solution de diéthylammonium-diéthyldithio- 
carbamate [(C2H5)2NCSSNH2(C2H5121 à 1 g/ l  dans du tétra- 
chlorure de carbone (CCI,). Répéter l'extraction avec des por- 
tions de 25 ml du même réactif jusqu'8 ce que le tétrachlorure 
de carbone reste presque incolore. 

6.3 
nominale, en matériau exempt de cuivre. 

Tamis, i3 ouverture de maille de 0,5 mm de dimension 

6.4 
de 30 à 40 OC, 40 à 60 OC, 60 à 65 OC et 80 à 90 OC. 

Bains d'eau, permettant de maintenir des températures 

5.9 Diéthyldithiocarbamate de sodium, solution. 6.5 Microbrûleurs & gaz. 

Dans une fiole jaugée de 100 mi, dissoudre 400 mg de diéthyldi- 
thiocarbamate de sodium [(C2H5I2NCSSNal (ou 500 mg du sel 
trihydraté) dans 90 mi d'eau. Compléter au volume avec de la 
solution d'hydroxyde d'ammonium (5.7). 

6.6 Ballons d'attaque (Kjeldahl), munis de bouchons en 
verre rodés et portant un trait repere à 50 ml sur la partie infé- 
rieure du col. 

Conserver la solution B I'obscurit6 dans un rkfrigérateur (O à 
8 OC). Renouveler la solution chaque semaine. 

6.7 Billes en verre. 

6.8 Éprouvettes graduées, de 5 et 25 ml de capacités. 
5.10 Acetate d'amyle 

6.9 
en 0,l ml, conformes B I'ISO/R 835, classe A. 

Pipettes graduees, de 5 et 25 ml de capacités, graduées Sécher 1 litre d'acétate d'amyle sur 15 g de sulfate de sodium 
anhydre, durant 24 h. Distiller dans un appareil exempt de cui- 
vre, en recueillant la fraction gui distille entre 136 et 140 OC. 

6.10 
conformes à I'ISOIR 648, classe A. 

Pipettes B un trait, de 1, 2, 5 et 20 ml de capacités, 
NOTE - Au lieu d'acetate d'amyle, on peut utiliser du xylhne distille 
dans un appareil exempt de cuivre. 

6.11 
i3 436 nm, Bquipé de cuves de 10 mm de parcours optique. 

Spectrophotom&tre, permettant de faire des lectures 
5.11 Sulfate de cuivre(ll), solution Btalon. 

5.11.1 Solution mere 
7 Échantillonage 

Dissoudre, dans de l'eau, 196,5 mg de sulfate du cuivre(l1) pen- 
tahydraté (CuS04.5H20). Ajouter 5 ml d'une solution d'acide 
sulfurique 0,5 M et diluer à 1 O00 ml avec de l'eau. 7.1 Voir ISO/R 707. 

Eviter toute contamination par le cuivre. 
5.11.2 Solution de travail 

Conserver les recipients pour Bchantillonnage dans de la solu- 
tion d'acide nitrique à 10 % (m/m). Préparer cette solution le jour de l'emploi. 

Ajouter 10 ml de la solution mere (5.11.1) B 5 ml d'une solution 
d'acide sulfurique 0,5 M et diluer A 500 ml avec de l'eau. 7.2 

tion ou toute détérioration de sa composition. 
Conserver I'échantillon de façon B Bviter toute modifica- 

1 ml de cette solution de travail contient 1 pg de Cu. 

8 Mode operatoire 6.12 Phenolphtaleine, solution. 

Éviter toute contamination par le cuivre. Dissoudre 1 g de phénolphtaléine dans 100 ml d'éthanol i3 
90 % ( V / V .  

8.1 Preparation de I'bchantillon pour essai 

6 Appareillage 

Conserver la verrerie propre, y compris les billes en verre (6.71, 

8.1.1 Lait e t  lait 6cr6m6 

Porter I'échantillon i3 20 2 OC et mélanger avec soin. 
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Si, dans le cas du lait, la matière grasse n’est pas dispersée de 
façon homogène, chauffer lentement I’échantillon entre 35 et 
40 OC, mélanger doucement en agitant et refroidir à 
20 f 2 o c .  

8.1.2 Babeurre 

Si nécessaire, éliminer les grains de beurre. Porter I’échantillon 
à 20 f 2 OC et mélanger avec soin, juste avant de peser 
(8.2.1 1. 

8.1.3 C r h e  

Porter I’échantillon à 20 2 2 O C .  Mélanger ou agiter parfaite- 
ment, mais pas trop vigoureusement, afin d‘éviter le moussage 
ou le barattage. 

Si la crème est très épaisse, ou si la matière grasse n’est pas dis- 
persée uniformément, chauffer lentement entre 35 et 40 OC 
pour faciliter le mélange. 

Refroidir rapidement I‘échantillon à 20 2 2 O C .  

NOTE - On ne peut pas esperer obtenir des resultats corrects si l’on 
ne realise pas un melange convenable de I‘echantillon, ou si 1’6chantil- 
Ion prbsente des signes de barattage ou d’autres anomalies. 

8.1.4 Lait concentre non sucre 

Agiter et retourner le récipient. Ouvrir le récipient et verser len- 
tement le lait dans un second récipient pourvu d’un couvercle 
étanche. Mélanger par transvasements successifs, en prenant 
soin d’incorporer à I‘échantillon la matière grasse ou les autres 
constituants pouvant adhérer à la paroi et au fond du premier 
récipient. 

Finalement, transvaser le lait aussi complètement que possible 
dans le second récipient et fermer ce dernier. 

Chauffer ie récipient clos dans un bain d’eau entre 40 et 60 OC. 
Toutes les 15 min, sortir le récipient du bain d‘eau et le secouer 
vigoureusement. Au bout de 2 h, retirer le récipient et le refroi- 
dir à 20 k 2 OC. Enlever le couvercle et bien mélanger en agi- 
tant le lait avec une cuillbre ou une spatule. 

NOTE - Si la matibre grasse se sbpare, on ne peut pas espérer obtenir 
des resultats corrects. 

8.1.5 Lait concentre sucre 

Ouvrir le récipient et bien mélanger le lait avec une cuillère ou 
une spatule. Appliquer un mouvement de rotation vertical, de 
manière que les couches supérieures et le contenu des angles 
inférieurs du récipient soient agités et mélangés. Prendre soin 
d’incorporer à I’échantillon le lait adhérantà la paroi et au fond 
du récipient. Transvaser le lait aussi complètement que possible 
dans un deuxième récipient pourvu d’un couvercle étanche, et 
fermer ce récipient. 

NOTE - Si le lait est contenu dans un tube souple, ouvrir le tube et 
transvaser son contenu dans un recipient pour Bchantillonnage. Cou- 
per le tube de façon B l’ouvrir entibrement et  detacher toute la matibre 
adherant 3 I’interieur, aussi complbtement que possible, et  la joindre B 
I‘bchantillon contenu dans le récipient. 

Chauffer le récipient clos dans un bain d‘eau entre 30 et 40 OC. 
Ouvrir le récipient et transvaser le lait aussi complbtement que 
possible dans un récipient pour échantillonnage. Prendre soin 
d‘incorporer à I’échantillon le lait adhérant à l’intérieur du 
deuxième récipient. Refroidir à 20 2 OC. Bien agiter le lait 
dans le récipient. Mélanger jusqu’à ce que la masse soit homo- 
gène. Fermer le récipient. 

8.1.6 Poudre de lait entier et poudre de lait ecreme 

Transférer la poudre de lait dans un récipient pourvu d‘un cou- 
vercle étanche, d’un volume environ double de celui de la pou- 
dre. Fermer le récipient immédiatement. Bien mélanger la pou- 
dre de lait au moyen d‘agitations et de retournements répétés 
du récipient. 

8.1.7 Beurre 

8.1.7.1 Si I’échantillon n‘est pas visiblement hétérogène, 
refroidir à 4 k 2 OC avant de peser de façon à faciliter le trans- 
fert dans le ballon d’attaque. 

8.1.7.2 Si I’échantillon est visiblement hétérogbne, porter 
I’échantillon à une température B laquelle il sera assez mou pour 
faciliter un mélange parfait conduisant à un état homogène, 
sans provoquer la rupture de I’émulsion. Normalement, cette 
température de mélange ne doit pas dépasser 35 OC. Refroidir 
I‘échantillon à environ 20 OC (ou jusqu’à ce qu‘il soit devenu 
plutat ferme), en continuant B mélanger. Dbs que possible 
après refroidissement, ouvrir le récipient pour échantillonnage 
et agiter bribvement (pas plus de 10 s) avec une cuillbre ou une 
spatule. Opérer comme en 8.1 -7.1. 

8.1.8 Matidre grasse de beurre 

Avant de peser, porter I’échantillon à 40 OC, le maintenir A cette 
température durant 5 min et mélanger doucement. Refroidir à 
environ 20 OC. 

8.1.9 Creme glacee 

Pour des échantillons en petits emballages, enlever l‘emballage 
et mettre I’échantillon dans un récipient pourvu d’un couvercle 
étanche. 

Pour des échantillons prélevés dans de grands emballages ou 
dans de la marchandise en vrac, les conserver dans leurs réci- 
pients pour échantillonnage. 

Dans les deux cas, faire fondre I’échantillon par séjour dans un 
bain d’eau à 45 5 1 OC durant le temps juste nécessaire pour 
rendre I‘échantillon fluide. MBlanger I‘échantillon par agitation. 
Refroidir à la température ambiante, en continuant à mélanger 
jusqu’à refroidissement complet. 

8.1.10 Fromage et fromage fondu 

Éliminer la croûte ou la surface moisie du fromage, de façon à 
obtenir un échantillon représentatif du fromage tel qu’il est con- 
sommé. Broyer ou râper I’échantillon à l’aide d’un dispositif 
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approprie (6.2); melanger rapidement la masse broyee ou rdpee 
et, si possible, broyer ou rdper une seconde fois et melanger 
encore soigneusement. 

Si I’bchantillon ne peut pas être broyé, bien melanger par un 
malaxage trbs poussé. Transferer I’Bchantillon pour essai dans 
un recipient Btanche en attendant l’analyse qui doit &re effec- 
tube le jour même. Si un delai est inevitable, prendre toutes 
precautions utiles pour assurer une conservation parfaite de 
I’Bchantillon et pour Bviter une condensation d‘eau B la surface 
interne du recipient. La temperature de stockage doit être de 10 
8 12 O C .  

Nettoyer l’appareillage aprbs broyage ou rdpage de chaque 
Bchantillon. 

8.1.11 Caseines et casbinates 

8.1.11.1 Bien mélanger I’echantillon pour laboratoire au 
moyen d‘agitations et de retournements repetes du recipient (si 
necessaire aprbs avoir transvase la totalité de I’échantillon pour 
laboratoire dans un recipient Btanche B l’air, de capacite conve- 
nable, en vue de permettre la réalisation de cette opération). 

8.1.11.2 Transferer environ 50 g de I’bchantillon pour labora- 
toire bien melange sur le tamis de contrde (6.3). 

8.1.11.3 Si cette fraction de 50 g passe complbtement ou 
presque B travers le tamis, utiliser pour la determination 
I‘echantillon tel qu’il a et6 prepare en 8.1.11.1. 

8.1.11.4 Dans le cas contraire, broyer cette fraction de 50 g 
au moyen du dispositif de broyage (6.2) jusqu‘b ce qu’elle passe 
complbtement B travers le tamis. Transferer immediatement 
1‘6chantillon tamise dans un recipient Btanche B l’air, de capa- 
cite suffisante, et bien melanger au moyen d’agitations et de 
retournements repet&. Au cours de ces operations, prendre 
toutes precautions utiles en vue d’bviter une modification de la 
teneur en eau du produit. 

8.1.11.5 Proceder 8 la determination dbs que possible aprbs la 
preparation de I’bchantillon pour essai. 

8.2 P e d e  et pretraitement de la prise d’essai 

8.2.1 Lait, lait Bcrerne et babeurre 

Peser, B 10 mg prbs, dans l’un des ballons d‘attaque (6.6),20 g 
de I’Bchantillon pour essai (8.1). Ajouter 3 ml de l‘acide nitrique 
(5.4) et 2,5 ml de l’acide sulfurique (5.5). 

Continuer comme en 8.3. 

8.2.2 Lait concentre non sucre 

Peser, B 10 mg prbs, dans l’un des ballons d’attaque, (6.61, 8 g 
de I’échantillon pour essai (8.1). Ajouter 3 ml de l’acide nitrique 
(5.4) et 2,5 ml de l‘acide sulfurique (5.5). 

Continuer comme en 8.3. 

8.2.3 Lait concentre sucre 

Peser, B 10 mg prbs, dans l’un des ballons d‘attaque (6.6), 5 g 
de 1‘6chantillon pour essai (8.1). Ajouter 10 ml d’eau et 2,5 ml 
de l’acide sulfurique (5.5). 

NOTE - On ne doit pas ajouter d’acide nitrique A ce stade, B cause de 
la formation excessive de mousse. 

Continuer comme en 8.3. 

8.2.4 Poudre de lait entier et poudre de lait B c r h 6  

Peser, B 1 mg prbs, dans l‘un des ballons d’attaque (6.6),2 g de 
I’echantillon d’essai (8.1). Ajouter 5 ml d’eau et bien melanger. 
Ensuite, ajouter 3 ml de l’acide nitrique (5.4) et 2,5 ml de l’acide 
sulfurique (5.5). 

Continuer comme en 8.3. 

8.2.5 Beurre et matidre grasse du beurre 

Peser, B 10 mg prbs, dans l’un des ballons d’attaque (6.6), 20 g 
de 1’8chantillon pour essai (8.1). Ajouter, dans le cas de la 
crbme et du beurre, 8 ml de l’acide nitrique (5.4) et, dans le cas 
de la matibre grasse de beurre, 4 ml d‘eau et 8 ml de l’acide 
nitrique (5.4). 

Chauffer le ballon dans un bain d’eau entre 80 et 90 O C  durant 
1 h. Bien agiter toutes les 3 min de façon 8 laver la matibre 
grasse avec l‘acide nitrique. Refroidir B 40 O C  et enlever le plus 
possible de la couche de matibre grasse B l‘aide d‘une pipette. 

Ajouter 15 ml de I’bther de petrole (5.31, agiter soigneusement 
et Bliminer le plus possible du solvant B l’aide d’une pipette. 

Repeter cette extraction deux fois avec de nouvelles portions 
de 15 ml de I’bther de petrole. Chasser le reste de 1‘6ther de 
petrole par chauffage dans un bain d‘eau entre 80 et 90 O C .  

Refroidir B la temperature ambiante. Ajouter 2,5 ml de l‘acide 
sulfurique (5.5). 

Continuer comme en 8.3. 

8.2.6 C r h e  glacb,  fromage et fromage fondu 

Peser, B 1 mg prbs, dans l’un des ballons d‘attaque (6.6),3 g de 
1’6chantillon pour essai (8.1). Ajouter 3 ml de l’acide nitrique 
(5.4) et 2,5 ml de l’acide sulfurique (5.5). 

Continuer comme en 8.3. 

8.2.7 Caseines, casbinates et coprecipites 

Peser, B 1 mg prbs, dans l’un des ballons d‘attaque (6.61, 1 g de 
I’Bchantillon pour essai (8.1). Ajouter 5 ml d‘eau, 3 ml de l’acide 
nitrique (5.4) et 2,5 ml de l’acide sulfurique (5.5). 

Continuer comme en 8.3. 
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8.3 Mineralisation 

8.3.1 Ajouter trois billes en verre (6.7). En operant sous une 
hotte bien ventilee, placer le ballon d’attaque en position incli- 
nee et chauffer avec l’un des microbrûleurs (6.5). La hauteur de 
la flamme doit être reglée de façon B limiter la production de 
mousse dans le ballon. On peut laisser de la mousse se produire 
dans le col du ballon, mais la mousse ne doit pas sortir du bal- 
lon. Laisser bouillir doucement le mélange. 

Éviter les surchauffes locales. 

NOTE - Un essai B blanc (8.5) doit être effectue simultan6ment. 

8.3.2 Lorsque la solution devient brune, ajouter, avec precau- 
tion, 3 B 5 gouttes de l‘acide nitrique (5.4). Chauffer vigoureu- 
sement d&s que possible. Continuer le chauffage et l‘addition 
d’acide nitrique 8 raison de 5 B 20 gouttes chaque fois, en agi- 
tant le ballon de temps en temps pour enlever toute la matihre 
adherant B la paroi. Poursuivre l‘attaque jusqu’h ce que le 
melange reste incolore. 

Refroidir B la température ambiante. 

8.3.3 Ajouter, avec precaution, 2 ml d’eau et 1 ml de la soh- 
tion de peroxyde d’hydroghe (5.6). Agiter et chauffer de nou- 
veau jusqu’h emission de fumées blanches. Si la solution 
devient jaune, ajouter B nouveau 0,5 ml de la solution de 
peroxyde d’hydroghe. Continuer le chauffage durant 45 min 
aprhs le commencement de I’bmission des fumées blanches. 
Refroidir B la température ambiante et ajouter de l‘eau jusqu’B 
l’obtention d‘un volume total d’environ 25 ml. 

8.3.4 Ajouter 5 ml de la solution de citrate d‘ammonium et 
d’EDTA (5.8) et 0,l ml de la solution de phénolphtaléine (5.12). 
Ajouter de la solution d‘hydroxyde d’ammonium (5.71, en agi- 
tant de temps en temps, jusqu’à ce que le mélange reste rouge 
clair. 

8.4 Développement de la coloration 

Pendant le dkveloppement de la coloration et de la d&termina- 
tion photomBtrique, Bviter une exposition inutile B une lurni&re 
plus forte qu’un &clairement de 150 Ix llumihre du jour att&- 
nuBel. 

Ajouter 5 ml de la solution de diéthyldithiocarbamate de 
sodium (5.91, tout en agitant. 

Compléter au trait repere de 50 ml avec de l’eau. À l’aide d‘une 
pipette, ajouter B la solution 4 ml de l’acétate d’amyle (5.10) et 
fermer le ballon avec son bouchon. Chauffer le ballon clos 
durant 10 min dans un bain d’eau entre 60 et 65 OC.  Ensuite, 
agiter vigoureusement le ballon durant 1 min au moyen de 
retournements répétés, mais en s’assurant que le bouchon 
reste en place. 

NOTE - Si l’on utilise du xylhne au lieu d’acbtate d‘amyle, la duree de 
l’agitation doit etre de 2 min. 

Refroidir immediatement le ballon clos dans de l‘eau courante 
durant au moins 10 min. 

Éliminer le trouble apparu dans la couche d‘acetate d’amyle en 
agitant le ballon, avec precaution, de la position verticale B la 
position horizontale, un certain nombre de fois. 

Continuer cette agitation du ballon si le trouble persiste. Main- 
tenir le ballon durant 1 h B I‘obscurit.4. 

8.5 Essai à blanc 

En même temps que l’analyse de la prise d’essai, effectuer un 
essai B blanc en utilisant tous les reactifs et 20 ml d’eau au lieu 
de la prise d’essai. 

Pendant l’attaque, utiliser les mgmes quantites de l‘acide nitri- 
que (5.4) et de la solution de peroxyde d’hydrogbne (5.6) que 
pour l’attaque de la prise d’essai. 

8.6 Mesures photometriques 

Transvaser la couche d’acetate d‘amyle, B l‘aide d‘une pipette, 
dans une cuve du spectrophotomhtre (6.1 1 ). Mesurer les absor- 
bances des couches d’acetate d’amyle de la solution d’essai 
(8.4) et de la solution de l’essai B blanc des reactifs (8.5) par rap- 
port B celle de l’eau, B la longueur d’onde de 436 nm. 

Soustraire la valeur de l’essai B blanc de celle de la solution 
d‘essai. 

NOTES 

1 La valeur de I’absorbance de l’essai B blanc des reactifs doit corres- 
pondre B moins de 0,4 pg de cuivre (Cu) pour 50 ml. Si la valeur de 
l’essai B blanc correspond B plus de 0,4 kg de cuivre (Cu) pour 50 ml, 
tous les reactifs doivent être verifibs. 

2 L’absence de bismuth et de tellure est demontree si la couche 
d’acbtate d’amyle devient incolore aprhs agitation avec une solution de 
cyanure de potassium B 5 % (m/rn) .  Dans le cas contraire, ils doivent 
être Bliminés par lavage de la couche d’acbtate d‘amyle avec une sob- 
tion d’hydroxyde de sodium 1 M. 

8.7 Nombre de determinations 

Toutes les determinations, y compris l‘essai B blanc (8.51, doi- 
vent être effectuees en double. 

8.8 Courbe d’étalonnage 

8.8.1 Introduire O (blanc) - 0,5 - 1 - 2 - 3 - 4 et 6 ml de 
la solution Btalon de travail de sulfate de cuivre(l1) (5.11.2) dans 
une série de sept ballons d’attaque (6.6). Diluer avec de l’eau 
jusqu’b environ 25 ml. 

Ajouter 2,5 ml de l’acide sulfurique (5.5). Bien mélanger. 

Ajouter 5 ml de la solution de citrate d’ammonium et d’EDTA 
(5.8) et 0,l ml de la solution de phénolphtaleine (5.12). Ajouter 
de la solution d‘hydroxyde d‘ammonium (5.71, en agitant de 
temps en temps, jusqu‘h ce que le melange reste rouge clair. 

8.8.2 Effectuer les opérations décrites en 8.4. 
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