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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 
créé à cet effet. 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. Les Normes internationales sont approuvées confor- 
mément aux procédures de I’ISO qui requièrent l’approbation de 75 % au moins des 
comités membres votants. 

La Norme internationale ISO 6638/1 a été élaborée par le comité technique ISO/TC 34, 
Produits agricoles akmen taires. 

L’attention des utilisateurs est attirée sur le fait que toutes les Normes internationales 
sont de temps en temps soumises à révision et que toute référence faite à une autre 
Norme internationale dans le présent document implique qu’il s’agit, sauf indication 
contraire, de la dernière édition. 

0 Organisation internationale de normalisation, 1985 0 

Imprimé en Suisse 
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NORME INTERNATIONALE ISO 6638/1-1985 (F) 

Produits dérivés des fruits et légumes - Détermination de 
la teneur en acide formique - 
Partie 1 : Méthode gravimétrique 

1 Objet et domaine d’application 4 Appareillage 

La présente partie de I’ISO 6638 décrit la méthode gravimétri- 
que pour la détermination de la teneur en acide formique des 
produits dérivés des fruits et légumes. 

Matériel courant de laboratoire, et notamment: 

4.1 Balance analytique. 

Une méthode titrimétrique est décrite dans I’ISO 6638/2. 
4.2 Appareil de distillation, comme indiqué dans le 
schéma, ou appareil équivalent comprenant : 

2 Principe 
. 

Entraînement quantitatif par la vapeur de l’acide formique pré- 
sent dans une prise d’essai, et réduction du chlorure de mer- 
cure(H) par l’acide formique en chlorure de mercure(l). Déter- 
mination de la teneur en acide formique à partir du rendement 
du chlorure de mercure(l). 

3 Réactifs 

Tous les réactifs doivent être de qualité analytique reconnue et 
l’eau utilisée doit être de l’eau distillée ou de l’eau de pureté au 
moins équivalente. 

3.1 Carbonate de baryum ou carbonate de calcium. 

3.2 Solution de chlorure de mercure(R) et de chlorure 
de sodium. 

Dissoudre 100 g de chlorure de mercure(H) et 30 g de chlorure 
de sodium dans l’eau et diluer à 1 000 ml. 

4.2.1 Générateur de vapeur, en métal ou en verre, de 5 I de 
capacité. 

4.2.2 Fioles A et B (voir la figure), de 500 ml de capacité. 

4.2.3 Condenseur, de 50 cm de longueur. 

4.2.4 Fiole conique, de 2 I de capacité. 

4.3 Filtre Schott G4 ou filtre en verre fritté de dimensions 
des pores de 10 à 20 pm. 

4.4 Dessiccateur, contenant un agent déshydratant effi- 
cace. 

4.5 Étuve, bien ventilée et réglée thermostatiquement 
à 100 + 2 OC. 

4.6 Homogénéisateur, et/ou broyeur mécanique. 

4.7 Fiole conique, de 500 ml de capacité. 

4.8 Papier filtre, Whatman no 1 ou équivalent. 
3.3 Acétate de sodium, solution à 500 g/l. 

4.9 Plaque chauffante. 
3.4 Acide chlorhydrique, solution à 10 % (Vl VI. 

3.5 Acide tartrique. 
4.10 Capsules de dessiccation, de 300 ml de capacité 
minimale. 

3.6 Éthanol. 4.11 Réfrigérant à reflux. 

3.7 Oxyde diéthylique. 4.12 Bain d’eau bouillante. 
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ISO 6638/1-1985 (FI 

Figure - Appareil de distillation (4.2) 

5 Mode opératoire 

5.1 Préparation de l’échantillon pour essai 

Rendre l’échantillon pour laboratoire bien homogéne. Si néces- 
saire, retirer au préalable les noyaux et loges carpellaires et pas- 
ser au broyeur mécanique. 

Dans le cas de produits congelés et surgelés, les décongeler en 
vase clos et ajouter le liquide formé durant la décongélation au 
produit avant homogénéisation. 

5.2 Prise d’essai 

5.2.1 Produits liquides 

Prélever, à l’aide d’une pipette, 25 à 50 ml de l’échantillon pour 
essai (5.1) ne contenant pas plus de 0,15 g d’acide formique, 
les introduire dans la fiole A (4.2.2) et ajouter de l’eau de facon , 
à amener le volume total à 100 ml. 

NOTE - La prise d’essai peut aussi être prélevée en masse, en pesant 
à 0,Ol g près, 25 à 50 g de l’échantillon pour essai. 

5.2.2 Produits pâteux ou solides 

Peser, à 0,Ol g près, 25 à 50 g de l’échantillon pour essai (5.11, 
les introduire dans la fiole A (4.2.2) et ajouter de l’eau pour 
amener le volume total à 100 ml. 

NOTE - Dans certains cas, il est nécessaire de laisser la prise d’essai 
s’imbiber dans l’eau pendant 1 à 2 h. 

2 

5.3 Distillation 

5.3.1 Ajouter 0,5 à 1 g de l’acide tartrique (3.5) au contenu de 
la fiole A. 

Introduire 2 g du carbonate de baryum ou carbonate de calcium 
(3.1), dans la fiole B, et ajouter de l’eau pour amener le volume 
total à 100 ml. 

5.3.2 Connecter les fioles A et B au générateur de vapeur 
(4.2.1) et au réfrigérant (4.2.3) comme indiqué à la figure et 
chauffer les fioles et le générateur de vapeur simultanément. 

Effectuer la distillation en s’assurant que les volumes des conte- 
nus des fiples A et B restent constants à 5 ml près. Recueillir 
1 000 à 1 500 ml de distillat dans la fiole conique (4.2.4). Retirer 
le distillat. 

5.3.3 Après distillation, filtrer le contenu chaud de la fiole B à 
l’aide du papier filtre (4.8) sur une fiole conique de 500 ml (4.7) 
et rincer le précipité à l’eau chaude, en recueillant les liquides 
du rincage, jusqu’à ce que le volume total du filtrat soit de 
250 ml: Mettre le filtrat dans la capsule de dessiccation (4.10). 

Évaporer le filtrat sur la plaque chauffante (4.9) et réduire le 
volume total à environ 100 ml. 

5.3.4 Au filtrat restant ajouter : 

- 10 ml de la solution d’acétate de sodium (3.3); 

- 2 ml de la solution d’acide chlorhydrique (3.4); 
\ 
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ISO 6638/1-1985 (FI 

- 25 ml de la solution 
chlorure de sodium (3.2). 

de chlorure de mercure et de b) dans le cas d’une prise d’essai prélevée en masse 

b-n* - m,) x 0,097 5 x 100 

m0 
Bien mélanger et porter cette 
dans un bain d’eau durant 2 h 

solution à ébull ition sous reflux 

où 
[Le formiate de calcium ou de baryum 
cure(ll) en chlorure de mercure(l).] 

rédu it le chlorure de mer- 

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

5.3.5 Filtrer le précipité de chlorure de mercure(l) à travers le 
filtre Schott (4.3), sous pression réduite, préalablement séché à 
100 OC dans l’étuve (4.51, refroidi dans le dessiccateur (4.4) et 
pesé à 0,000 2 g près. 

est la masse, en grammes, du filtre Schott; 

*2 est la masse, en 
rure de mercure( II; 

grammes, du filtre S chott et du chlo- 

Laver le chlorure de mercure(l) avec de l’eau froide, de I’éthanol 
(3.6) et de l’oxyde diéthylique (3.71, et sécher dans l’étuve (4.5) 
réglée à 100 + 2 OC durant 1 h. 

V est le volume, en millilitres, de la prise d’essai; 

0,097 5 est la masse, en grammes, de 
équivalant à lg de chlorure de mercure(I 

l’acide formique 

5.3.6 Laisser refroidir dans le dessiccateur jusqu’à tempéra- 
ture ambiante le filtre Schott avec le chlorure de mercure(l) et 
peser à 0,000 2 g près. 

Prendre comme résultat la moyenne arithmétique des valeurs 
obtenues aux deux déterminations (5.4) si la condition de répé- 
tabilité (voir 6.2) est remplie. Exprimer le résultat à la 3éme déci- 
male. 

54 . Nombre de déterminations 
6.2 Répétabilité 

Effectuer deux déterminations sur le même échantillon pour 
essai (5.1). La différence entre les valeurs obtenues aux deux détermina- 

tions (5.41, effectuées simultanément ou rapidement l’une 
après l’autre par le même analyste, ne doit pas dépasser 2 % de 
la moyenne. 

6 Expression des résultats 

7 Procès-verbal d’essai 
6.1 Mode de calcul et formules 

Le procès-verbal d’essai doit indiquer la méthode utilisée et les 
résultats obtenus. II doit, en outre, mentionner tous les détails 
opératoires non prévus dans la présente partie de I’ISO 6638, 
ou facultatifs, ainsi que les incidents éventuels susceptibles 
d’avoir agi sur les résultats. 

La teneur en acide formique, exprimée en grammes pour 
100 ml ou 100 g d’échantillon, est égale à 

a) pour une prise d’essai prélevée par volume 

(m 2 - m,) x 0,097 5 x 100 

V 
Le procès-ver #bal d’ ‘essai doit donner tous les renseignemen 
nécessaires à I’iden tification complète de I’éch antillon. 
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