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Avant-propos
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Lait — Détermination de la teneur en calcium — Méthode
titrimétrique

1 Domaine d’application

La présente Norme internationale spécifie une méthode pour la détermination de la teneur en calcium du lait, du lait
reconstitué a partir de lait concentré et du lait concentré sucré ou sec.

2 Terme et définition

Pour les besoins de la présente Norme internationale, le terme et la définition suivants s'appliquent.

2.1

teneur en calcium

fraction massique des substances déterminées ypar jle ymodeyopératoire 'spécifié dans la présente Norme
internationale

NOTE La teneur en calcium est exprimée‘en‘pourcehtage ‘en‘masse.

3 Principe
Précipitation des matieres protéiques de la prise d'essai par I'acide trichloracétique, puis filtration. Précipitation du

calcium dans le filtrat sous forme d'oxalate de calcium et séparation par centrifugation. Titrage du précipité lavé et
dissous avec du permanganate de potassium.

4 Réactifs

Sauf indication différente, utiliser uniquement des réactifs de qualité analytique reconnue, et de I'eau distillée ou de
l'eau déminéralisée ou de pureté équivalente.

4.1 Solution | d'acide trichloracétique , 200 g/l.

4.2 Solution Il d'acide trichloracétique , 120 g/l.

4.3 Oxalate d'ammonium, solution saturée a froid.

4.4 Solution de rouge de méthyle.

Dissoudre 0,05 g de rouge de méthyle dans 100 ml d'éthanol (fraction volumique de 96 %).
4.5 Acide acétique, solution a fraction volumique de 20 %.

4.6 Solution | d'ammoniaque.

Mélanger a volumes égaux de I'ammoniaque (fraction volumique de 25 %) et de l'eau.
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4.7 Solution Il d'ammoniaque.

Diluer 2 ml d'ammoniaque (fraction volumique de 25 %) & 100 ml, avec de l'eau.

4.8 Acide sulfurique.

Ajouter 20 ml d'acide sulfurique (fraction volumique de 98 %) a 80 ml d'eau.

4.9 Solution titrée de permanganate de potassium , ¢(KMnO,) = 0,004 mol/l + 0,0001 mol/l.

Veérifier le titrage par procédure courante de laboratoire en utilisant de I'acide oxalique ou de 'oxalate de sodium.

5 Appareillage

Matériel courant de laboratoire et, en particulier, ce qui suit:

5.1 Balance analytique, capable de peser a 0,01 g pres, avec une précision de lecture de 0,001 g.

5.2 Fiole jaugée, de 50 ml de capacité nominale.

5.3 Pipette, de 20 ml de capacité nominale.

5.4 Centrifugeuse, pouvant développer une accélération centrifuge égale a 1400 x g.

5.5 Tubes de centrifugation, cylindrigues et a fondirond, dejcapacité d’environ,;30yml, gradués a 20 ml.
5.6 Pipettes, de 2 ml et5 ml de capacité,

5.7 Dispositif de siphonnage a succion , muni d'un tube capillaire.

5.8 Bain d'eau bouillante.

5.9 Burette, graduée en 0,02 ml.

5.10 Papier-filtre, exempt de cendre, pour filtration lente.

6 Echantillonnage

L'échantillonnage ne fait pas partie de la méthode spécifiée dans la présente Norme internationale. Une méthode
d'échantillonnage recommandée est donnée dans I'I1SO 707 [1].

Il est important que le laboratoire recoive un échantillon réellement représentatif, non endommagé ou modifié lors
du transport et de I'entreposage.

7 Préparation de I'échantillon pour essai

Porter I'échantillon de lait ou de lait reconstitué a 20 °C + 2 °C et mélanger soigneusement. Si I'on n'obtient pas une
dispersion homogene de la matiére grasse, chauffer I'échantillon lentement a 40 °C, mélanger doucement par
inversions répétées, puis refroidir & 20 °C £+ 2 °C.

8 Mode opératoire

8.1 Prise d'essai

En utilisant la pipette (5.3), transférer environ 20 g de I'échantillon préparé (article 7) dans la fiole jaugée (5.2).
Peser I'échantillon & 0,01 g prés.
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8.2 Détermination

8.2.1 Précipitation des matiéres protéiques

Ajouter & la prise d’'essai (8.1), peu a peu et en agitant, la solution | d'acide trichloracétique (4.1) jusqu'a ce qu'un
volume de 50 ml soit atteint. Agiter vigoureusement pendant quelques secondes et laisser reposer 30 min. Filtrer
sur un papier-filtre exempt de cendres (5.10) en prenant soin que le filtrat soit limpide.

8.2.2 Précipitation du calcium a I'état d'oxalate et séparation de l'oxalate

Introduire & la pipette dans un tube de centrifugation (5.5) 5 ml du filtrat clair (8.2.1), puis 5 ml de la solution I
d'acide trichloracétique (4.2), 2 ml de la solution d'oxalate d'ammonium (4.3), deux gouttes de la solution de rouge
méthyle (4.4) et 2 ml de la solution d'acide acétique (4.5). Mélanger par agitation circulaire.

Ajouter goutte par goutte la solution | d'ammoniaque (4.6) aux solutions mélangées dans le tube de centrifugation
jusqu'a ce que la coloration devienne jaune péle. Puis ajouter quelques gouttes de la solution d'acide acétique (4.5)
jusqu'a apparition d'une coloration rose. Laisser reposer 4 heures a la température ambiante.

Diluer le contenu du tube de centrifugation & 20 ml avec de l'eau. Centrifuger le tube & 1400 x g pendant 10 min.
Décanter le liquide clair surnageant avec le dispositif & succion (5.7).

En prenant soin de ne pas remettre en suspension le culot d'oxalate de calcium, rincer les parois du tube de
centrifugation avec 5 ml de la solution Il d'ammoniaque (4.7). Centrifuger une nouvelle fois a 1400 x g pendant
5 min. Décanter le liquide surnageant avec le dispositif a succion (5.7).

Répéter deux fois cette opération de lavage.

8.2.3 Titrage

Ajouter 2 ml d'acide sulfurique (4.8) et 5 ml d'eau au culot d'oxalate de calcium (8.2.2).

Placer le tube dans le bain d'eau;bouillante..(5:8).afin.de dissoudre complétement le culot d'oxalate de calcium.
Titrer I'oxalate de calcium dissous avec la; solution de permanganate de potassium (4.9) jusqu'a coloration rose
persistante. La température de la solution doit rester supérieure a 60 °C pendant le titrage.

Noter le volume, en millilitres, de solution de permanganate de potassium utilisé, & 0,01 ml prés.

8.2.4 Essai a blanc

Effectuer un essai a blanc, parallélement & la détermination, en remplacant la prise d'essai par 20 ml d'eau.

Noter le volume, en millilitres, de solution de permanganate de potassium utilisé, & 0,01 ml prés.

9 Calcul et expression des résultats
9.1 Calcul

Calculer la teneur en calcium, a l'aide de la formule suivante:

1000 f
m

w =0,0004(V - \p) x

i
=0,4(V - \p) x —
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ou
w estla teneur en calcium exprimée en pourcentage en masse;

V  est la valeur numérique du volume, en millilitres, de solution de permanganate de potassium utilisé pour le
titrage (8.2.3);

Vy est la valeur numérique du volume, en millilitres, de solution de permanganate de potassium utilisé dans
l'essai & blanc (8.2.4);

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

f est le facteur de correction pour le volume de précipité résultant de la précipitation par l'acide
trichloracétique, comme suit.

Teneur en matiére grasse Facteur de correction
de I'échantillon (%)
35a4,5 f=0,972
3 f=0,976
2 f=0,980
1 f=0,985
<0,1 f=0,989

9.2 Expression des résultats

Exprimer le résultat avec trois décimales.

10 Répétabilité
La différence absolue entre 'deux résultats ‘d'eéssai ‘individuels indépendants, ‘'obtenus’a’l'aide de la méme méthode

sur un matériau identique soumis a l'essai dans-le’méme’laboratoire’ par le méme opérateur utilisant le méme
appareillage dans un court intervalle de temps, n’excédera 0,002 % que dans 5 % des cas au plus.

11 Rapport d'essai

Le rapport d'essai doit indiquer:

O tous les renseignements nécessaires a l'identification compléte de I'échantillon;
O la méthode d'échantillonnage utilisée, si elle est connue;

O la méthode d'essai utilisée, avec la référence a la présente Norme internationale;

O tous les détails opératoires non prévus dans la présente Norme internationale, ou considérés comme
facultatifs, ainsi que les détails sur tout incident susceptible d'avoir influé sur le(s) résultat(s) d'essai;

O le(s) résultat(s) d'essai obtenu(s); ou

O silarépétabilité a été vérifiée, le résultat final cité qui a été obtenu.
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