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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 en général
confiée aux comités techniques de I''SO. 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
gouvernementales, en liaison avec I'ISO participent également aux travaux. L'ISO collabore étroitement avec
la Commission électrotechnique internationale (CEI) en ce qui concerne la normalisation électrotechnique.

Les Normes internationales sont rédigées conformément aux regles données dans les Directives ISO/CEI,
Partie 2.

La tache principale des comités techniques est d'élaborer les Normes internationales. Les projets de Normes
internationales adoptés par les comités techniques sont soumis aux comités membres pour vote. Leur
publication comme Normes internationales requiert I'approbation de 75 % au moins des comités membres
votants.

L'attention est appelée sur le fait que certains des éléments du présent document peuvent faire I'objet de
droits de propriété intellectuelle ou de droits analogues. L'ISO ne saurait étre tenue pour responsable de ne
pas avoir identifié de tels droits de propriété et averti de leur existence.

L'ISO 2911/FIL 35 a été élaborée par le comité technique 1SO/TC 34, Produits alimentaires, sous-comité
SC 5, Lait et produits laitiers, et la Fédération,internationale de daliterie (FIL), en collaboration avec I'AOAC
International. Elle est publiée conjointement par I'1SO et la FIL, et séparément par 'AOAC International.

Cette édition de ISO 2911|FIL 35 annule et remplace’ 1S0'2911:1976, dont elle constitue une révision
mineure. Seuls des changements’éditoriaux ont ‘été'faits.
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Avant-propos

La FIL (Fédération internationale de laiterie) est une fédération mondiale du secteur laitier avec un Comité
National dans chacun de ses pays membres. Chaque Comité National a le droit de faire partie des Comités
permanents de la FIL auxquels sont confiés les travaux techniques. La FIL collabore avec I'ISO et avec
I'AOAC International pour I'élaboration de méthodes normalisées d'analyse et d'échantillonnage pour le lait et
les produits laitiers.

Les projets de Normes internationales adoptés par les Equipes d'Action et les Comités permanents sont
soumis aux Comités Nationaux pour vote. Leur publication comme Normes internationales requiert
l'approbation de 50 % au moins des Comités Nationaux votants.

L'ISO 2911|FIL 35 a été élaborée par le comité technique ISO/TC 34, Produits alimentaires, sous-comité
SC 5, Lait et produits laitiers, et la Fédération internationale de laiterie (FIL), en collaboration avec 'AOAC
International. Elle est publiée conjointement par I'ISO et la FIL, et séparément par 'AOAC International.

L'ensemble des travaux a été confié a I'Equipe d'Action mixte ISO/FIL/AOAC du Comité permanent chargé du
lactose, sous la conduite de son chef de projet, Monsieur E. Langridge (GB).

Cette édition de INSO 2911|FIL 35 annule et remplace la FIL 35A:1992. Seuls des changements éditoriaux
ont été faits.
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NORME INTERNATIONALE FIL 35:2004(F)

Laits concentrés sucrés — Détermination de la teneur en
saccharose — Méthode polarimétrique

1 Domaine d'application

La présente Norme internationale spécifie une méthode polarimétrique de détermination de la teneur en
saccharose des laits concentrés sucrés.

La méthode est applicable aux laits concentrés sucrés, entiers ou partiellement ou complétement écrémés, de
composition normale, préparés exclusivement a partir de lait et de saccharose, et ne contenant pas de
saccharose transformé.

2 Références normatives

Les documents de référence suivants sont indispensables pour l'application du présent document. Pour les
références datées, seule I'édition. citee, s'applique. Pour les références non datées, la derniére édition du
document de référence s'applique (y compris les éventuels amendements).

ISO 648, Verrerie de laboratoire — Pipettes a un trait
ISO 1042, Verrerie de laboratoire — Fioles jaugées a-tin‘trait

ISO 1737, Lait concentré sucré et nom;sucré ) Détermination de la teneur en matiére grasse — Méthode
gravimétrique (Méthode de référence)

3 Termes et définitions
Pour les besoins du présent document, les termes et définitions suivants s'appliquent.

31
teneur en saccharose du lait concentré sucré
teneur en saccharose non transformé, exprimée en fraction massique

NOTE Elle est exprimée en fraction massique.

4 Principe

Traitement par I'hydroxyde d'ammonium, de fagon a conduire la mutarotation du lactose a son équilibre final.
Neutralisation. Clarification par additions successives d'acétate de zinc et d'hexacyanoferrate(ll) de potassium,
puis filtration.

Détermination du pouvoir rotatoire sur une partie du filtrat.

Sur une autre partie du filtrat, inversion du saccharose (basée sur le principe de Clerget), au moyen d'une
Iégére hydrolyse acide, laissant pratiquement intacts le lactose et les autres sucres.

A partir du changement de pouvoir rotatoire, calcul de la teneur en saccharose.

© ISO et FIL 2004 — Tous droits réservés 1
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5 Réactifs

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

5.1 Solution d'acétate de zinc, 1,0 mol/l.

Dissoudre 21,9 g d'acétate de zinc dihydraté [Zn(C,H30,),,2H,0] dans de l'eau et ajouter 3 ml d'acide
aceétique glacial. Mélanger et compléter a 100 ml.

5.2 Solution d'hexacyanoferrate(ll) de potassium, 0,25 mol/l.

Dissoudre 10,6 g d'hexacyanoferrate(ll) de potassium trihydraté [K,Fe(CN)g,3H,0] dans de I'eau et compléter
a 100 ml.

5.3 Acide chlorhydrique dilué, ¢(HCI) = (6,35 + 0,20) mol/l [20 % a 22 % (fraction massique)].
5.4 Solution d'hydroxyde d'ammonium, ¢(NH,OH) = (2,0 + 0,2) mol/l [3,5 % (fraction massique)].

5.5 Acide acétique dilué, ¢(CH;CO,H)=(2,0+0,2) mol/l [12 % (fraction massique)], de molarité
exactement connue.

6 Appareillage

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

6.1 Balance analytique, capable de peser a 0,01 mg pres.

6.2 Bécher en verre, de 100 ml de capacité.

6.3 Fioles jaugées, de 200 ml et 50 ml de capacité,’conformes'ala’classe A de I''SO 1042.

6.4 Pipette, de 20 ml, conformes a la classe A de I''|SO 648, ou de 40 ml, de précision équivalente.
6.5 Eprouvettes graduées, de 25 ml.

6.6 Pipettes graduées, de 10 ml.

6.7 Entonnoir filtrant, diametre 8 cm a 10 cm, et filtres en papier plissé (pour filtration moyenne),
diameétre 15 cm.

6.8 Tube de polarimétre, longueur exacte 2 dm.
6.9 Polarimétre ou saccharimétre.

6.9.1 Polarimétre, a lumiére de sodium ou a lumiére verte de mercure (lampe a vapeur de mercure avec
prisme ou écran Wratten n° 77A), permettant une lecture d'une précision au moins égale a 0,05 degré d'angle.

6.9.2 Saccharimétre, a échelle internationale de sucre, utilisant de la lumiére blanche passant a travers un
filtre de 15 mm d'épaisseur d'une solution a 6 % de dichromate de potassium, ou bien de la lumiére de
sodium, et permettant une lecture d'une précision au moins égale a 0,1 degré de I'échelle saccharimétrique
internationale.

6.10 Bains d'eau, réglables respectivement a 40 °C et a (60 £ 1) °C.

2 © IS0 et FIL 2004 — Tous droits réservés
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7 Echantillonnage

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

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

8 Mode opératoire
8.1 Préparation de I'échantillon pour essai

8.1.1 Echantillons de produits fraichement préparés, dans lesquels aucune séparation appréciable
des composants n'est a prévoir

Ouvrir le récipient et réintroduire dans le récipient le produit adhérant au couvercle. Mélanger intimement, par
un mouvement de cuillere de haut en bas, les couches supérieures et le contenu du fond du récipient.
Lorsque le produit est dans une boite, transvaser le contenu de la boite dans un bocal muni d'un couvercle
bien adapté. Lorsque le produit est dans un tube souple, transvaser le plus possible du contenu dans un bocal
muni d'un couvercle bien adapté, puis découper l'ouverture du tube, gratter tout le produit adhérant a
l'intérieur et le transvaser dans le bocal. Mélanger le contenu du bocal comme décrit ci-dessus.

8.1.2 Echantillons de produits plus anciens, et.échantillons dans lesquels une séparation des
composants est a prévoir

Chauffer I'échantillon dans un bain“d'eau”(6.10) ‘réglé~a “eaviron 40 °C, jusqu'a ce qu'il atteigne cette
température. Ouvrir le récipient et procéder de la méme maniére qu'en 8.1.1. Lorsque le produit est dans une
boite ou dans un tube, transvaser le contenuansiun(bocal, gratter le produit adhérant aux parois (dans le
cas d'un tube souple aprés-avoirdécoupé:llouverture) et continuer-aimeélangerjusqu'a ce que toute la masse
soit homogéne. Réduire la taille des gros/cristauxsen,les écrasant au moyen d'une baguette en verre. Fermer
le bocal avec un couvercle bien adapté. Laisser refroidir.

8.2 Controle de la méthode

Dans le but de contrbler le mode opératoire, les réactifs et les appareils, procéder a une détermination en
double comme décrit ci-dessous, en utilisant un mélange formé de 100 g de lait entier (ou de 110 g de lait
écrémé) et de 18,00 g de saccharose pur. Ce mélange correspond a 40,00 g d'un lait concentré contenant
45,0 % de saccharose.

Calculer la teneur en saccharose a l'aide des équations de 9.1, en utilisant, dans I'Equation (2): pour m, la
quantité de lait pesé; pour F, la teneur en matieres grasses de ce lait; et pour P, la teneur en protéines de ce
lait. Dans I'Equation (1), utiliser pour m la valeur 40,00.

La moyenne des valeurs trouvées doit se situer dans la zone (45 + 0,1) % (fraction massique).

8.3 Détermination

8.3.1 Dans le bécher (6.2), peser, a 0,01 g prés, une prise d'essai d'environ 40 g de I'échantillon pour essai
convenablement mélangé. Ajouter 50 ml d'eau chaude (80 °C a 90 °C) et mélanger soigneusement.

8.3.2 Transvaser quantitativement le mélange dans la fiole jaugée de 200 ml (6.3), rincer plusieurs fois le
bécher avec de I'eau a 60 °C, jusqu'a ce que le volume total soit compris entre 120 ml et 150 ml. Mélanger et
refroidir a (20 + 2) °C.

8.3.3 Ajouter 5 ml de solution d'hydroxyde d'ammonium (5.4). Mélanger de nouveau et laisser reposer
durant 15 min & (20 = 2) °C.
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