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NORME INTERNATIONALE

1SO 5985-1978 (F)

Aliments des animaux — Détermination des cendres
insolubles dans |’acide chlorhydrique

1 OBJET

La présente Norme internationale spécifie deux procédés
de détermination des cendres insolubles dans [’acide
chlorhydrique, dans les aliments des animaux.

2 DOMAINE D’APPLICATION

Deux procédés sont prévus en fonction de la nature de
I’échantillon.

2.1 Procédé A : applicable ‘aux'aliments " organiques
simples et aux aliments composés (exceptés ceux qui sont
mentionnés au procédé B).

2.2 Procédé B : applicable aux composés et mélanges
minéraux, ainsi qu'aux aliments.composés;dont les cendres
insolubles dans |'acide chlorhydrique, déterminées selon le
procédé A, sont supérieures a 1 % (m/m).

3 REFERENCE

ISO 5984, Aliments des animaux — Détermination des
cendres brutes.

4 DEFINITION

cendres insolubles dans |’acide chlorhydrique : Fraction
de cendres restant insoluble dans une solution d’acide
chlorhydrique, dans les conditions décrites ci-apres,
exprimée en pourcentage en masse.

5 PRINCIPE

5.1 Procédé A
5.1.1 Décomposition, par incinération, de la matiére

organique d’une prise d’essai.

5.1.2 Traitement, par |'acide chlorhydrique, des cendres
obtenues. Filtration puis séchage, incinération et pesée du
résidu obtenu.

5.2 Procédé B

5.2.1 Traitement d’'une prise d’essai par |'acide chlor-
hydrique. Filtration, puis séchage et incinération.

5.2.2 Traitement des cendres comme en 5.1.2.

6 REACTIFS

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

6.1 Acide chlorhydrique, solution 3 N.
6.2, Acide trichloracétique, solution a 200 g/l.

6.3 Acide trichloracétique, solution a 10 g/I.

7 APPAREILLAGE

Matériel courant de laboratoire, et notamment :
7.1 Balance analytique.

7.2 Four a moufle, a chauffage électrique et contrdle
thermostatique, équipé d'un pyrométre. Le four, lorsqu’il
est réglé a 550 °C, doit pouvoir étre contrdlé de fagcon ace
que la température, aux endroits ol les capsules a incinéra-
tion seront placées, ne différe pas de plus de 20 °C de la
température fixée.

7.3 Etuve, réglable 3 103 +2 °C.
7.4 Plaque chauffante, ou brdleur a gaz.

7.5 Bain d’eau bouillante.

7.6 Capsules a incinération, en platine ou en alliage de
platine et or (par exemple 10 % Pt, 90 % Au), ou en tout
autre matériau non attaquable dans les conditions de I’essai,
de préférence rectangulaires, ayant environ une surface de
20 cm? et une hauteur de 2,5 cm.

NOTE — Pour les échantillons qui ont tendance a gonfler lors de la

carbonisation, utiliser des capsules ayant environ une surface
de 30 cm? et une hauteur de 3 cm.

7.7 Dessiccateur, garni d'un agent déshydratant efficace.
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8 ECHANTILLONNAGE"

Conserver I'échantillon de facon & éviter toute modification
ou toute détérioration de sa composition.

9 MODE OPERATOIRE
9.1 Procédé A

9.1.1 Prise d’essai

Peser, a 0,001 g prés, environ 59 de |'échantillon pour
essai') dans une capsule 4 incinération (7.6).

9.1.2 Détermination

9.1.2.1 Placer la capsule 3 incinération contenant la prise
d’essai (9.1.1) sur la plaque chauffante ou le brileur 3 gaz
(7.4) et chauffer progressivement jusqu’a carbonisation de
la prise d’essai. Transférer la capsule dans le four 3 moufle
(7.2) préalablement réglé 4 550 °C et Iy laisser séjourner 3 h.
Vérifier visuellement si les cendres sont dépouvues de
particules charbonneuses. Sinon, replacer la capsule dans le
four et chauffer de nouveau durant 1 h. Si des particules
charbonneuses sont encore visibles, ouss’ilsubsisteun-doute
sur leur présence, laisser refroidir les cendres, lesshumidifier
avec de l'eau distillée, évaporer avec précaution_jusqu’a
siccité dans I'étuve (7.3) réglée 4 103 = 2 °C, replacér la
capsule dans le four et chauffer de nouveau durant 1 h.
Laisser refroidir la capsule dans le dessiccateur (7.7) jusqu’a
la température ambiante.

NOTE — Les cendres obtenues a ce stade correspondent a celles
qui sont obtenues selon la méthode spécifiée dans 1'1SO 5984.

9.1.2.2 Entrainer les cendres au moyen de 75 ml de la
solution d‘acide chlorhydrique (6.1) dans un bécher de 250
a 400 ml. Chauffer, avec précaution, sur la plaque chauffante
ou le brhleur a gaz (7.4) jusqu’a ébullition et maintenir
celle-ci durant 15 min. Filtrer la solution chaude sur un
papier filtre sans cendres, et laver le papier filtre et le résidu
avec de l'eau chaude jusqu’a disparition de I'acidité des
eaux de lavage. Transférer le papier filtre avec le résidu dans
une capsule a incinération (7.6), préalablement chauffée
durant au moins 30 min 4 550 °C dans le four 3 moufle
(7.2), refroidie dans le dessiccateur (7.7) et pesée a 0,001 g
prés. Sécher la capsule et son contenu durant 2h dans
I"étuve (7.3) réglée a 103 + 2 °C, puis incinérer dans le four
a moufle (7.2) réglé a 550°C, durant 30 min. Laisser
refroidir la capsule dans le dessiccateur (7.7) jusqu'a la
température ambiante et peser rapidement a 0,001 g prés.

9.1.3 Détermination en double

Effectuer deux déterminations sur des prises d’essai
provenant du méme échantillon pour essai.

9.2 Procédé B

9.2.1 Prise d’essai

Peser a 0,001 g prés, environ 5 g de I’échantillon pour essail?
dans un bécher de 250 4 400 ml.

9.2.2 Détermination

9.2.2.1 Ajouter successivement 25 ml d’eau et 25 ml de la
solution d’‘acide chlorhydrique (6.1) dans le bécher
contenant la prise d’essai (9.2.1), mélanger et attendre que
la mousse retombe. Ajouter 50 ml de la solution d’acide
chlorhydrique; agiter de nouveau et, au besoin, attendre
que la mousse soit pratiquement retombée. Chauffer le
bécher sur le bain d’eau bouillante (7.5) durant 30 min ou
plus longtemps, jusqu’a ce que tout I'amidon présent soit
hydrolysé.

Filtrer la solution chaude sur un papier filtre sans cendres,
et laver le papier filtre et le résidu avec 50 m! d’eau chaude.

NOTE — Si la solution est difficile a filtrer, recommencer la déter-
mination sur une nouvelle prise d’essai, mais ajouter 50 ml de la
solution d’acide trichloracétique (6.2) a la place des 50 ml de la
solution d’acide chlorhydrique, et laver le papier filtre et le résidu
avec de la solution|d‘acide’ trichloracétique (6.3) chaude avant de
laver & I'eau chaude.

Transférer(le |papier filtre avec le résidu dans une capsule
a incinération (7.6), sécher durant 2 h dans I'étuve (7.3)
réglée & 103 2 °C, puis incinérer dans le four a moufle
{7.2)-réglé a 550 °C, durant 3 h. Laisser refroidir la capsule

dans le'dessiccateur (7.7) jusqu'a’la’température ambiante.
9.2.2.2 Poursuivre comme décrit en 9.1.2.2.

9.2.3 Détermination en double

Effectuer deux déterminations sur des prises d’essai
provenant du méme échantillon pour essai.

10 EXPRESSION DES RESULTATS

10.1 Mode de calcul et formule

Les cendres insolubles dans |'acide chlorhydrique, exprimées
en pourcentage en masse de |'échantillon pour essai, sont
égales a
( ) 100
m, —mg) X —
2 0 m,
ou

mg est la masse, en grammes, de la capsule vide
(9.1.2.2);

1) Des Normes internationales concernant |'échantillonnage et la préparation de I'échantillon pour essai sont en préparation.
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m, est la masse, en grammes, de la prise d’essai (9.1.1
ou9.2.1);

m, est la masse, en grammes, de la capsule et des
cendres insolubles dans I'acide chlorhydrique.

Prendre comme résultat la moyenne arithmétique des deux
déterminations si les conditions de répétabilité (voir 10.2)
sont remplies. Exprimer le résultat 4 0,1 % (m/m) prés.

10.2 Répétabilité

La différence entre les résultats de deux déterminations,
effectuées simultanément ou rapidement I'une apreés |'autre
par le méme analyste, ne doit pas dépasser

0,3 (en valeur absolue) pour des cendres insolubles dans
I’acide chlorhydrique inférieures & 3 % (m/m);

10 % de la valeur moyenne pour des cendres insolubles
dans I'acide chlorhydrique de 3 4 5 % (m/m);
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0,5 (en valeur absolue) pour des cendres insolubles dans
I'acide chlorhydrique de 5 4 20 % (m/m);

2,5 % de la valeur moyenne pour des cendres insolubles
dans I'acide chlorhydrique de 20 3 40 % (m/m);

1 (en valeur absolue) pour des cendres insolubles dans
I’acide chlorhydrique supérieures 3 40 % (m/m).

11 PROCES-VERBAL D’ESSAI

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

Le procés-verbal d‘essai doit donner tous les renseignements

nécessaires a l'identification compléte de I’échantillon.
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