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Avant-propos

L'ISO (Organisation internationale de normalisation) est une fédération
mondiale d'organismes nationaux de normalisation {comités membres de
1'S0). L'élaboration des Normes internationales est en général confiée aux
comités techniques de I'ISO. Chaque comité membre intéressé par une
étude a le droit de faire partie du comité technique créé a cet effet. Les
organisations internationales, gouvernementales et non gouvernemen-
tales, en liaison avec 1'ISO participent également aux travaux. L'1SO colla-
bore étroitement avec la Commission électrotechnigue internationale (CEl)
en ce qui concerne la normalisation électrotechnique.

Les projets de Normes internationales adoptés par les comités technigues
sont soumis aux comités membres pour vote. Leur publication comme
Normes internationales requiert I'approbation de 75 % au moins des co-
mités membres votants. '

La Norme internationale 1SO 1666 a été élaborée, par,le-comité/technigue
ISO/TC 93, Amidon (amidons, fécules), dérives et sous-produits.

Cette deuxieme édition annule et remplace la’ premiere édition
(1ISO 1666:1973), dont elle constitueune révision'technigue!

L'annexe A de la présente Norme internationale est donnée uniquement a
titre d'information.

© 1SO 1996

Droits de reproduction réservés. Sauf prescription différente, aucune partie de cette publi-
cation ne peut étre reproduite ni utilisée sous quelque forme que ce soit et par aucun pro-
cédé, électronique ou mécanique, y compris la photocopie et les microfiims, sans 1'accord
écrit de I'éditeur.

Organisation internationale de normalisation
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Amidon et fécule — Détermination de I'humidité —
Méthode par séchage a I'étuve

1 Domaine d’application

La présente Norme internationale prescrit une méthode pour la détermination de I'humidité de I'amidon et de la
fécule, par séchage a I'étuve a 130 °C, a pression atmosphérique.

La méthode est applicable aux amidons et fécules natifs ou modifiés, sous forme séche.

Dans des cas particuliers, par exemple si I'amidon ou la fécule & analyser contient des substances instables &
130 °C, la méthode n'est pasjapplicablée.

2 Définitions
Pour les besoins de la présente Norme internationalela définition suivante s'applique.

2.1 humidité de I'amidon et de la fécule: Perte de masse du produit dans les conditions d'essai spécifiées dans
la présente Norme internationale, exprimée en pourcentage en masse.

3 Principe

Séchage de la prise d'essai dans une étuve chauffée électriqguement entre 130 °C et 133 °C, a la pression
atmosphérique pendant 1 h 30 min.

4 Appareillage

Matériel courant de laboratoire et, en particulier, ce qui suit.
4.1 Balance analytique, capable de peser a 0,001 g prés.

4.2 Capsule, en métal, non attaquable par I'amidon et la fécule dans les conditions de I'essai (par exemple en
aluminiumy), munie d'un couvercle bien ajusté. Sa surface utile doit permettre d'obtenir une répartition de la prise
d'essai d'au maximum 0,3 g/cm2. Un diamétre de 55 mm a 65 mm, une hauteur de 15 mm & 30 mm et une
épaisseur de paroi de 0,5 mm sont des dimensions appropriées.
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4.3 Etuve isotherme, a chauffage électrique, possédant une circulation d'air appropriée, bien ventilée, et réglee
de telle facon que la température de l'air et des plateaux porte-échantillons au voisinage des échantillons soit
comprise entre 130 °C et 133 °C en régime normal. L'étuve doit avoir une capacité calorifique telle que, reglee
préalablement & une température de 131 °C, elle puisse atteindre a nouveau cette température moins de 30 min
apres la mise en place du nombre maximal de prises d'essal pouvant sécher simultanément.

4.4 Dessiccateur, muni d'une plague métallique épaisse, perforée, permettant un refroidissement rapide des
capsules, et contenant un agent déshydratant efficace.

5 Echantillon pour essai

L'échantillon pour essai doit &tre exempt de matiére dure et grumeleuse. |l doit &tre regu dans un récipient étanche
a l'air et a I'humidité. Aprés prélévement des prises d'essai, le reste de I'échantillon doit étre conserve dans le
méme récipient en vue d'essais ultérieurs, si nécessaire. |l doit étre homogénéisé avant utilisation.

6 Mode opératoire

6.1 Prise d'essai

Effectuer les pesées a 0,001 g prés.

Apres séchage a 130 °C et refroidigsement. dansilendessiccateury4d) [peser lafcapsule (4.2) et son couvercle {mg).
A l'aide de la balance (4.1), peser 5 g+ 0,25 g de I'échantillon bien mélangé, puis transvaser dans la capsule en
exposant I'ensemble le moins possible a( atmosphiére- Replacerfle gouvercle et peser immédiatement pour
déterminer la masse de I'ensemble (m4). Répartir la prise d'essai en une couche mince uniforme sur le fond de la
capsule.

6.2 Détermination

Placer la capsule ouverte, contenant la prise d'essai, dans I'étuve (4.3) préchauffée a 130 °C, en laissant le
couvercle a coté d'elle, et sécher entre 130 °C et 133 °C pendant 1 h 30 min, temps compté a partir du moment od
la température de I'étuve a atteint & nouveau 130 °C.

Placer ensuite rapidement le couvercle sur la capsule et transférer la capsule fermée dans le dessiccateur.

Ne jamais superposer les capsules dans le dessiccateur.

Laisser refroidir la prise d'essai dans le dessiccateur (4.4) pendant 30 min a 456 min a température ambiante.

Des que la capsule est refroidie & température ambiante, la peser avec son couvercle {mp) dans les 2 min suivant sa
sortie du dessiccateur.

Effectuer au moins deux déterminations sur le méme échantillon pour essai.

7 Calcul et expression des résultats

L'humidité, exprimée en pourcentage en masse, est donnée par la formule

100 %

my —mg

(m1 - mz) X
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ou

mg estla masse, en grammes, de la capsule vide et du couvercle séchés;
mq estla masse, en grammes, de la capsule, de la prise d'essai et du couvercie avant séchage;

my estla masse, en grammes, de la capsule, de la prise d'essai et du couvercle aprés séchage.

Prendre comme résultat la moyenne arithmétique des deux déterminations effectuées, si leur différence absolue
n'excéde pas la limite de répétabilité donnée en 8.1.

Noter le résultat avec une décimale.

8 Fidélite

Les détails de I'essai interlaboratoire relatif a la fidélité de la méthode sont résumés dans I'annexe A. Les valeurs
provenant de l'essai interlaboratoire ne peuvent étre appliquées aux plages de concentration en analyte et aux

TR R | I Y S

matrices autres que celles données.

8.1 Répétabilité

La différence absolue entre deux résultats d'essai individuels indépendants, obtenus & I'aide de la méme méthode
sur un matériau identique soumis a I'essai dans le méme laboratoire par le méme opérateur utilisant le méme
appareillage et dans un court; ifiterVallé.de temps [ ne/ddit pas étreélstipériclre a/ld limite r de répétabilité donnée
dans le tableau 1, dans plus de 5 % des cas.

8.2 Reproductibilité

La différence absolue entre les résultats d'essaj individuels, obtenus a I'aide de la méme méthode sur un matériau
identique soumis a I'essai dans des laboratoires différents par des opérateurs différents utilisant des appareillages
différents, ne doit pas étre supérieure a la limite R de reproductibilité donnée dans le tableau 1, dans plus de 5 %
des cas.

Tableau 1
Type d'amidon Limite de répétabiliteé, r Limite de reproductibilité, R
% (m/m) % (m/m)

Blé 0,3 0,4
Mais 0,2 0,4
Amidon riche en amylose 0,2 0,4
Amidon de mais cireux 0,2 0,4
modifié

Amidon de mais cationique 0,1 0,5
Petit pois 0,3 0,5
Pomme de terre 0,1 0,3
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9 Rapport d'essai

Le rapport d'essai doit indiquer:

— la méthode utilisée;

— le résultat d'essai obtenu; et

— sila répétabilité a été vérifige, le résultat final cité qui a été obtenu.

Il 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 le résultat d'essai.

Le rapport d'essai doit donner tous les renseignements nécessaires a l'identification compléte de I'échantillon.



©1S0O ISO 1666:1996(F)

Annexe A
(informative)
Résultats statistiques de l'essai interlaboratoire

Un essai interlaboratoire a été conduit en 1989, avec sept laboratoires, sur sept échantillons d'amidon dont deux
amidons modifiés. Les résultats sont donnés au tableau A.1.

Tableau A.1
Type d'amidon
Parameétre Amidon Am|do"n Amidon
. . . de mais . . . Pomme
Ble Mais riche en cireux de mais Petit pois de terre
amylose modifié cationique

Nombre de laboratoires retenus aprés
élimination des laboratoires aberrants 7 7 7 7 7 7 6
Nombre de laboratoires aberrants 0 0 0 0 0 0 1
Nombre de résultats acceptés 14 14 14 14 14 14 12
Valeur moyenne [% (m/m)] 11,9 13,3 12,4 13,4 11.9 8,64 18,1
Ecart-type de répétabilite, s, 1% (m/m)] 0,97 0,0496 0,059 4 0,067 8 0,0352 0,087 9 0,028 9
g/oo)efﬂaent de variation de répétabilité 0.812 0.373 0,480 0,506 0,296 1,02 0,159
Limite de répétabilité r=2.8 X s, 0,27451000,140 {0 10,168 0192 | 00995 | 0249 | 00817
[% (m/m)]
Ecart-type de reproductibilte, sg 0134 | 0133 | 0114 0,123 0.157 0172 | 00879
[% (m/m)] ! ' ' , , . .
Coefficient de variation de
reproductibilité (%) 1,12 1,00 0,928 0,916 1,32 1,99 0,486
Limite de reproductibilité R=2.8 X'sg | 379 | 0376 | 0324 0,348 0,443 0,486 0,249
[% (m/m)] ' ' ' ' ' ' '
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ICS 67.180.20

Descripteurs: glucide, amidon, essai, dosage, eau, taux d'humidité.
Prix basé sur 4 pages
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