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Avant-propos 

L’ISO (Organisation internationale de normalisation) est une fédération mondiale 
d’organismes nationaux de normalisation (comités membres de I’ISO). L’élaboration 
des Normes internationales est confiée aux comités techniques de I’ISO. Chaque 
comité membre intéressé par une étude a le droit de faire partie du comité technique 
correspondant. Les organisations internationales, gouvernementales et non gouverne- 
mentales, en liaison avec I’ISO, participent également aux travaux. 

Les projets de Normes internationales adoptés par les comités techniques sont soumis 
aux comités membres pour approbation, avant leur acceptation comme Normes inter- 
nationales par le Conseil de I’ISO. 

La Norme internationale ISO 6636/3 a été élaborée par le comité technique ISO/TC 34, 
Produits agrico/es ahmentaires, et a été soumise aux comités membres en avril 1982. 

Les comités membres des pays suivants l’ont approuvée : 

Afrique du Sud, Rép. d’ Iran Portugal 
Allemagne, R. F. Iraq Roumanie 
Autriche Kenya Sri Lanka 
Canada Malaisie Tanzanie 
Corée, Rép. dém. p. de Nouvelle-Zélande Tchécoslovaquie 
Espagne Pérou Turquie 
Hongrie Philippines URSS 
Inde Pologne Yougoslavie 

Le comité membre du pays suivant l’a désapprouvée pour des raisons techniques : 

Pays-Bas 

0 Organisation internationale de normalisation, 1983 

Imprimé en Suisse 
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NORME INTERNATIONALE ISO 6636/3-1983 (F) 

Produits dérivés des fruits et légumes - Détermination de 
la teneur en zinc - 
Partie 3 : Méthode spectrométrique à la dithizone 

1 Objet et domaine d’application 

La présente partie de I’ISO 6696 spécifie une méthode spectro- 
métrique a la dithizone pour la détermination de la teneur en 
zinc dans les produits dérivés des fruits et légumes. 

2 Référence 

ISO 5515, Fruits, lbgumes et produits dtkivés - Décomposi- 
tion des matlëres organiques en vue de l’analyse - M&hode 
par voie humide. 

3 Principe 

Décomposition des matiéres organiques, neutralisation de la 
solution obtenue et addition de solution de dithizone 
(diphényl-1,5 thiocarbazone). Extraction du complexe de zinc 
ainsi formé à l’aide de chloroforme et mesure spectrométrique 
de I’absorbance de l’extrait obtenu à une longueur d’onde de 
538 nm. 

4.8 Zinc, solution étalon correspondant à 500 Fg de zinc par 
millilitre. 

Dans une fiole jaugée de 1 000 ml, dissoudre 0,500 g de zinc 
pur granulé dans 20 ml de l’acide chlorhydrique concentré (4.6) 
et compléter au trait repére avec de l’eau. 

4.9 Zinc, solution étalon correspondant à 5 pg de zinc par 
millilitre. 

Dans une fiole de 1 000 ml, compléter 10 ml de la solution éta- 
lon de zinc (4.8) au trait repére avec de la solution d’acide 
chlorhydrique (4.10). 

Cette solution doit être préparée extemporanément. 

4.10 Acide chlorhydrique, solution à 0,04 mol/l. 

4.11 Diphényl-1,5 thiocarbazone (dithizone), solution. 

Dissoudre 0,2 g de dithizone dans 100 ml de chloroforme (4.7). 

4 Réactifs 

Tous les réactifs utilisés doivent être de qualité analytique 
reconnue et, en particulier, être exempts de zinc à l’exception 
des solutions Atalons de zinc (4.8 et 4.9). L’eau utilisee doit être 
de l’eau bidistillée ou de l’eau de pureté au moins équivalente. 

41 . 

42 . 

43 . 

Dans 
dans 

Acide sulfurique, solution à 25 % (V/ V). 

Ammoniaque, solution à 25 % ( Vl V). 

Rouge de phdnol, solution d’indicateur. 

un mortier, dissoudre 0,l g de phénolsulfonephtaléine 
2,85 ml d’une solution d’hydroxyde de sodium à 

0,l mol/l, et diluer à 100 ml avec de l’eau. 

4.4 AMate de sodium trihydrate, solution à 100 g/l. 

4.5 Thiosulfate de sodium, solution a 250 g/l. 

4.6 Acide chlorhydrique, concentré, Q~ = 1,19 g/ml. 

4.7 Chloroforme. 

4.12 Diph&yl-1.5 thiocarbazone (dithizone), solution 
pour l’extraction. 

Diluer 1,O ml de la solution de dithizone (4.11) à 100 ml avec du 
chloroforme (4.7). 

5 Appareillage 

NOTE - Les traces de contamination peuvent donner avec la solution 
de dithizone une forte valeur pour l’essai à blanc, et c’est pourquoi il est 
nécessaire de rincer l’appareillage utilisé avec la solution de dithizone. 

Matériel courant de laboratoire, et 

5.1 Fioles jaugees, de 15,50, 100,500 et 1 000 ml de capa- 
cités. 

5.2 Ampoules à décanter, de 250 ml de capacité. 

5.3 SpectromMre, permettant des mesures à une longueur 
d’onde de 538 nm avec des cuves de 1 cm de parcours optique. 

1 
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ISO 6636/3-1983 (FI 

6 Mode opératoire NOTE - Si la solution de l’échantillon minéralisé contient moins de 
5 ug de zinc, la dilution prescrite dans le premier alinéa de 6.4 peut être 

6.1 Préparation de l’échantillon pour essai 
omise. II faut toutefois tenir compte de ce fait en établissant la courbe 
d’étalonnage. 

Homogénéiser soigneusement l’échantillon pour laboratoire 
avant de prélever la prise d’essai. Laisser décongeler les pro- 
duits congelés ou surgelés dans un récipient fermé et réincor- 
porer le liquide formé durant la décongélation au cours de 
l’homogénéisation. 

6.5 Essai à blanc 

Simultanément avec chaque série de déterminations, effectuer 
un essai à blanc en remplacant la solution mére de l’échantillon 
minéralisé par 10 ml de la solution d’acide sulfurique (4.1), et en 

6.2 Prise d’essai 
opérant comme décrit en 6.4. 

Peser, à 0,Ol g prés, 5 a 10 g de l’échantillon pour essai (6.11, 
selon la teneur présumée en zinc. 

6.3 Destruction des matières organiques 

Utiliser le mode opératoire spécifié dans I’ISO 5515. 

6.6 Établissement de la courbe d’étalonnage 

Dans une série de quatre ampoules à décanter, introduire 1 - 2 
- 4 et 5 ml de la solution étalon de zinc (4.9) et diluer à 10 ml 
avec la solution d’acide sulfurique (4.1). Ensuite, ajouter les 
réactifs et procéder à la dilution avec le chloroforme, comme 
spécifié en 6.4. 

NOTE - Avant la destruction des matiéres organiques, l’échantillon 
doit, si nécessaire, être moulu et tamisé dans un appareillage exempt 
d’alliages de zinc et/ou de cuivre. 

Ces solutions contiennent respectivement 5 - 10 - 20 et 
25 Fg de zinc. 

Selon la teneur présumée en zinc, diluer la solution obtenue 
(voir 6.3) à 50 ou 100 ml dans une fiole jaugée. Introduire 1 à 
10 ml de cette solution dans l’une des ampoules à décanter 
(5.2) et diluer à 20 ml avec de l’eau. 

Vérifier la courbe d’étalonnage réguliérement chaque jour, car 
les valeurs d’absorbance spécifique peuvent varier selon la con- 
centration réelle de la solution de dithizone. 

Effectuer les opérations suivantes en lumière tamisée. 

Ajouter 2 gouttes de la solution d’indicateur au rouge de phénol 
(4.3) et alcaliniser avec de la solution d’ammoniaque (4.2) 
jusqu’à ce que la couleur vire du jaune au rouge (pH 7,8 à 8,3). 
Refroidir la solution tiède sous l’eau courante, en enlevant et 
remettant de temps en temps le bouchon de l’ampouleà décanter. 

NOTE - Si la solution de l’échantillon minéralisé n’est pas diluée (voir 
la note en 6.4.), introduire 0,2 - 0,4 - 0,6 et 0,8 ml de la solution éta- 
Ion de zinc (4.9) dans les ampoules à décanter, et ajouter ensuite les 
réactifs comme spécifié en 6.4.’ Ces solutions contiennent respective- 
ment 1 - 2 - 3 et 4 pg de zinc. Mesurer les absorbantes de ces solu- 
tions d’étalonnage au moyen du spectrométre, en suivant le mode opé- 
ratoire spécifié en 6.4. 

Ajouter à la solution refroidie, 1 ml de la solution de thiosulfate 
de sodium (4.5) et 15 ml de la solution d’acétate de sodium 
(4.4). Ajouter, goutte à goutte, 3 ml de la solution de dithizone 
pour l’extraction (4.12). Agiter vigoureusement durant 3 min 
aprés l’introduction de la dithizone. 

6.7 Nombre de déterminations 

Effectuer deux déterminations sur le même échantillon pour 
essai prélevé en vue de la minéralisation des matiéres organi- 
ques (voir 6.1). 

Laisser reposer jusqu’à séparation des couches. Si la couleur de 
la couche organique est blanche, l’extraction est terminée. Si la 
couleur de la couche organique est rouge, poursuivre I’addi- 
tion, goutte à goutte, de la solution de dithizone pour I’extrac- 
tion, jusqu’à ce que la couleur de la couche organique devienne 
blanche. Agiter vigoureusement durant 3 min. Laisser reposer 
jusqu’à séparation des couches. 

NOTE - Si l’on ajoute d’un seul coup une grande quantité de la solu- 
tion de dithizone pour l’extraction, la couleur de la couche organique 
devient verte, et l’échantillon est inutilisable. 

Recueillir la couche organique dans une fiole jaugée séche de 
15 ml, et compléter au trait repère avec le chloroforme (4.7). 
Mélanger soigneusement. 

Mesurer I’absorbance de la solution au moyen du spectromètre 
(5.3) à une longueur d’onde de 538 nm, en opérant à la lumiére 
atténuée. Employer du chloroforme pur comme liquide de 
référence. 

Expression des résultats 

7.1 Mode de calcul et formules 

7.1 .l Calcul de I’absorbance sphifique 

A partir des absorbantes des solutions d’étalonnage (voir 6.61, 
calculer les absorbantes spécifiques individuelles à l’aide des 
formules 

A, = 

A, = 

4 - Eo 

5 

E2 - Eo 

10 

E3 - Eo 
A3=7j- 

2 
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ISO 6636/3-1983 (FI 

A4 = 

où 

E4 - Eo A est I’absorbance spécifique totale; 

25 
Vo est le volume total, en millilitres, de la solution diluée 
de l’échantillon minéralisé (50 ou 100 ml) (voir 6.4); 

Al, A2, A3etA4 sont les absorbantes spécifiques indivi- V, est le volume, en millilitres, de la partie aliquote de la 
duelles; solution mere de l’échantillon minéralisé, introduite dans 

l’ampoule à décanter; 
El, E2, E3 et E4 sont les absorbantes mesurées comme 
décrit en 6.6; 

E. est I’absorbance de la solution de l’essai à blanc. 

m est la masse, en grammes, de la prise d’essai. 

7.2 Mpétabilité 

Calculer I’absorbance spécifique totale, A, à l’aide de la formule La différence entre les résultats de deux déterminations, effec- 

A, + A2 + A, + A4 
tuées simultanément ou rapidement l’une après l’autre par le 

A= même analyste, sur le même échantillon pour essai, ne doit pas 
4 dépasser 5 % de la valeur moyenne. 

7.1.2 Calcul de la teneur en zinc 8 Prochs-verbal d’essai 

La teneur en zinc, exprimée en milligrammes par kilogramme de 
produit, est égale à 

Le proces-verbal d’essai doit indiquer la méthode utilisée et les 
résultats obtenus. II doit, en outre, mentionner tous les détails 

E x Vo 
opératoires non prévus dans la présente partie de I’ISO 6636, 
ou dans la Norme internationale à laquelle il est fait référence, 

AxmxV, ou facultatifs, ainsi que les incidents éventuels susceptibles 
d’avoir agi sur les résultats. 

où 

E est I’absorbance de la solution d’essai; 
Le procès-verbal d’essai doit donner tous les renseignements 
nécessaires à l’identification compléte de l’échantillon. 
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