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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'SO). 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 6495-1 a été élaborée par le comite technique ISO/TC 34, Produits alimentaires, sous-comité SC 10,
Aliments des animaux.

L'ISO 6495 comprend les parties suivantes, présentées sous le titre général Aliments des animaux —
Détermination de la teneur en chlorures solubles dans I'eau:

O Partie 1: Méthode titrimétrique

O Partie 2 : Méthode potentiométrique

iv © ISO 2007 — Tous droits réservés
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Aliments des animaux — Détermination de la teneur en
chlorures solubles dans I'eau —

Partie 1:
Méthode titrimétrique

1 Domaine d'application

La présente Norme internationale spécifie une méthode de détermination, dans les aliments des animaux, de
la teneur en chlorures solubles dans I'eau, exprimée en chlorure de sodium.

Cette méthode est applicable aux aliments des animaux dont la teneur en chlorures solubles dans I'eau,
exprimée en chlorure de sodium, est = 0,05 %.

2 Références normatives

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

ISO 3696, Eau pour laboratoire a usage‘analytique — Spécification et méthodes d'essai.

ISO 6498, Aliments des animaux — Préparation'desc€chantillons pour essais.

3 Principe
Mise en solution dans l'eau des chlorures présents dans une prise d'essai. Clarification de la solution si le
produit contient des matiéres organiques. Légere acidification par I'acide nitrique et précipitation des chlorures

sous forme de chlorure d'argent a I'aide d'une solution titrée de nitrate d'argent. Titrage de I'exces de nitrate
par une solution titrée de thiocyanate d'ammonium ou de potassium, selon la méthode de Volhard.

4 Reéactifs

Utiliser uniquement des réactifs de qualité analytique reconnue.
4.1 Eau, de qualité 3 au minimum, conformément a I'lSO 3696.
4.2 Acétone.

4.3 n-Hexane.

4.4  Acide nitrigue, pyo (HNO3) = 1,38 g/ml.

4.5 Acide nitrique dilué, g(HNO3) = 2 %.

Diluer 20 ml d’acide nitrique (4.4) dans 1 000 ml d’eau (4.1).

4.6 Solution de chromate de potassium, p =5 % dans 'eau (4.1).

© 1SO 2007 — Tous droits réservés 1
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4.7 Sulfate d'ammonium et de fer(lll), solution saturée. Préparer a partir de NH;Fe(S0,),[12H,0 dissous
dans I'eau (4.1) jusqu’a saturation. Il faut environ 125 g de sulfate d'ammonium et de fer(lll) par 100 ml d’eau.

4.8 Charbon actif, exempt de chlorures et ne pouvant en adsorber.
4.9 Solution de Carrez |

Dissoudre 10,6 g d'hexacyanoferrate de potassium(ll) trihydraté [K,Fe(CN),[3H,0] dans de l'eau (4.1).
Compléter a 100 ml avec de I'eau (4.1).

4.10 Solution de Carrez Il

Dissoudre 21,9 g d'acétate de zinc dihydraté [Zn(CH,COO),2H,0] dans de I'eau (4.1) et ajouter 3 ml d'acide
acétique glacial. Compléter a 100 ml avec de I'eau.

4.11 Chlorure de sodium, solution titrée, c(NaCl) = 0,1 mol/l. La molarité de la solution titrée doit étre
connue a 0,0001 mol/l pres.

Déposer en couche mince sur un verre de montre environ 20 g de chlorure de sodium finement pulvérisé.
Sécher a environ 250 °C pendant 1 h a 2 h. Laisser refroidir dans un dessiccateur, peser avec précision 5,8 g,
a 0,0001 g (m) prés, et dissoudre dans I'eau (4.1), diluer au trait repére dans une fiole jaugée de 1 000 ml
avec de I'eau (4.1) et homogénéiser.

La concentration de la solution titrée de chlorure de sodium peut étre calculée comme suit :

m

CNacl = m

ou
Cnaci  ©st la concentration de la solutionctitrée’ de 'chlorurevde’sodium, en mol/l ;
m est la masse de chlorure de sodium, en grammes.

4.12 Nitrate d'argent, solution titrée, ¢ = 0,1 mol/l.

La molarité de la solution titrée doit étre connue a 0,0001 mol/l prés, et les titrages ne doivent pas différer
entre eux de plus de + 0,1 ml.

Déposer en couche mince sur un verre de montre environ 20 g de nitrate d’argent finement pulvérisé. Sécher
a environ 80 °C pendant 2 h a 3 h. Laisser refroidir dans un dessiccateur, peser environ 17,0 g et dissoudre
dans I'eau (4.1), diluer au trait repere dans une fiole jaugée de 1 000 ml avec de I'eau (4.1) et homogénéiser.
Introduire a la pipette 20 ml de solution titrée de chlorure de sodium (4.11) dans une fiole conique de 200 ml.
Ajouter 1 ml de solution de chromate de potassium (4.6) et titrer en agitant vigoureusement avec la solution
titrée de nitrate d’argent (4.12) jusqu’a ce qu’une coloration brun-rouge persiste pendant au moins 30 s.

La concentration de la solution titrée de nitrate d’argent peut étre calculée comme suit :

20 X Cyjac
Cg=————=
VS
ou

Cs est la concentration de la solution titrée de nitrate d’argent (4.12), en mol/l ;

Cnaci  ©€stla concentration de la solution titrée de chlorure de sodium (4.11), en mol/l ;

2 © 1SO 2007 — Tous droits réservés
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Vs est le volume de la solution titrée de nitrate d'argent (4.12) utilisée pour le titrage, en millilitres.
4.13 Thiocyanate d'ammonium ou de potassium, solution titrée, ¢, = 0,1 mol/l.

La molarité de la solution titrée doit étre connue a 0,0001 mol/l pres, et les titrages ne doivent pas différer
entre eux de plus de = 0,1 ml.

Peser 7,6 g de thiocyanate d’'ammonium ou 9,7 g de thiocyanate de potassium et dissoudre dans 'eau (4.1).
Diluer au trait repére dans une fiole jaugée de 1 000 ml et homogénéiser.

Introduire a la pipette 20 ml de solution titrée de nitrate d’'argent (4.12) dans une fiole conique de 200 ml.
Ajouter 10 ml d’acide nitrique porté a ébullition (4.5) et 2 ml de solution saturée de sulfate d'ammonium et de
fer(lll) (4.7). Titrer en agitant vigoureusement avec la solution titrée de thiocyanate d'ammonium ou de
potassium jusqu’a ce qu’une coloration brun-rouge persiste pendant au moins 30 s.

La concentration de la solution titrée de thiocyanate d'ammonium ou de potassium peut étre calculée comme
suit :

_ 20xcg
Vi
ou
(o est la concentration de la solution titrée de thiocyanate d'ammonium ou de potassium (4.13),
en moll/l ;
Cs est la concentration de lalsolutionditrée de nitfate d-argent ;
Vi est le volume de la solution titrée de thiocyanate d'ammonium ou de potassium (4.13) utilisée

pour le titrage,.en millilitres,

5 Appareillage

Matériel courant de laboratoire et, en particulier :

5.1 Mélangeur, ayant une fréquence de rotation de 35 min™ & 40 min™"
5.2 Fioles jaugées, de classe A, de capacités 200 m, 500 ml et 1 000 ml
5.3 Pipettes, de classe A, de capacité appropriée

5.4 Burettes, de classe A, de capacité appropriée

5.5 Balance analytique, ayant une résolution de + 0,0001 g

5.6 Papier filtre, de porosité appropriée

6 Echantillonnage

L'échantillonnage ne fait pas partie de la méthode spécifiee dans la présente Norme internationale. Une
méthode d’échantillonnage recommandée est indiquée dans I''SO 6497 [1].

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

© 1SO 2007 — Tous droits réservés 3
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7 Préparation de I'échantillon pour essai
Préparer I'échantillon pour essai conformément a I''SO 6498.
S'il est solide, moudre une partie représentative, a savoir 100 g a 150 g de I'échantillon pour laboratoire

(généralement de 500 g) de sorte qu'il passe entierement au travers d'un tamis de 1 mm d'ouverture de
mailles. Mélanger soigneusement.

8 Mode opératoire
8.1 Préparation de la solution d’essai

8.1.1 Généralités
Si I'échantillon pour essai est exempt de matiéres organiques, procéder selon 8.1.2.

Si I'échantillon pour essai contient des matiéres organiques, procéder selon 8.1.3, sauf si I'échantillon pour
essai se compose d'aliments cuits, de tourteaux et farine de lin, de produits riches en farine de lin et autres
produits riches en mucilages ou en substances colloidales (par exemple de I'amidon dextriné). Dans ce
dernier cas, procéder selon 8.1.4.

8.1.2 Préparation de la solution d'essai d'échantillons exempts de matieres organiques

Peser, a 0,0001 g pres, une prise d'essai de 10 g au maximum de I'échantillon (7) contenant au maximum 3 g
de chlorures. Transvaser dans une fiole jaugéede 500ml (5.2) et ajouter environ 400 ml d'eau (4.1) a une
température d'environ 20 °C.

Mélanger pendant 30 min dans le mélangeur (5.1). Compléter au trait repéere avec de l'eau (4.1), puis
homogénéiser et filtrer a travers le papier filtre'(5.6).

Procéder ensuite selon 8.2.

8.1.3 Préparation de la solution d'essai d'échantillons contenant des matiéres organiques, a
I'exception des produits mentionnés en 8.1.4

Peser, a 0,0001 g pres, une prise d'essai de 5 g environ de I'échantillon (7) contenant au maximum 3 g de
chlorures. Transvaser dans une fiole jaugée de 500 ml (5.2). Ajouter 1 g de charbon actif (4.8), environ 400 ml
d'eau (4.1) a une température d'environ 20 °C et 5 ml de la solution de Carrez | (4.9). Agiter et ajouter
ensuite 5 ml de la solution de Carrez Il (4.10).

Mélanger pendant 30 min dans le mélangeur (5.1). Compléter au trait repére avec de l'eau (4.1), puis
homogénéiser et filtrer a travers le papier filtre (5.6).

Procéder ensuite selon 8.2.

8.1.4 Aliments cuits, tourteaux et farine de lin, produits riches en farine de lin et autres produits
riches en mucilages ou en substances colloidales

Peser, a 0,0001 g prés, une prise d'essai de 5 g environ de I'échantillon (7) contenant au maximum 3 g de
chlorures. Transvaser dans une fiole jaugée de 500 ml (5.2). Ajouter 1 g de charbon actif (4.8), environ 400 ml
d'eau (4.1) a une température d'environ 20 °C et 5 ml de la solution de Carrez | (4.9). Agiter et ajouter
ensuite 5 ml de la solution de Carrez Il (4.10).

Mélanger pendant 30 min dans le mélangeur (5.1). Compléter au trait repére avec de l'eau (4.1), puis
homogénéiser.

4 © 1SO 2007 — Tous droits réservés
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Décanter (si nécessaire, centrifuger). A l'aide d'une pipette (5.3), prélever 100 ml du surnageant et les
introduire dans une fiole jaugée de 200 ml (5.2).

Compléter au trait repére avec de I'acétone (4.2), homogénéiser, compléter au trait repére avec de I'acétone
ou de I'eau, homogénéiser a nouveau et filtrer a travers le papier filtre (5.6).

Procéder ensuite selon 8.2.

8.2 Titrage

A l'aide d'une pipette (5.3), introduire dans une fiole conique une partie aliquote de 25 ml & 100 ml du filtrat
(Va). La partie aliqguote ne doit pas contenir plus de 150 mg de chlorure.

Compléter, si nécessaire, avec de l'eau, pour obtenir un volume n’excédant pas 100 ml. Ajouter 5 ml d'acide
nitrique (4.4), 2 ml de la solution saturée de sulfate d'ammonium et de fer(lll) (4.7) et 2 gouttes de la solution
titrée de thiocyanate d'ammonium ou de potassium (4.13) a l'aide d'une burette (5.4) remplie jusqu'au trait
repére zéro.

Ajouter, a l'aide d'une autre burette (5.4), de la solution titrée de nitrate d'argent (4.12), en agitant jusqu'a
disparition de la coloration rouge-brun, puis ajouter un excés de 5 ml de solution titrée de nitrate d’argent
(volume total de AgNO; = Vq;). Agiter fortement afin de rassembler le précipité. Si nécessaire, on peut
ajouter 5 ml de n-hexane (4.3) pour faciliter la coagulation.

Titrer I'excés de solution titrée de nitrate d'argent (4.12) avec la solution titrée de thiocyanate d'ammonium ou

de potassium (4.13), a l'aide de |a burette) jusquia obtention d'une,caloration rouge-brun persistant pendant
au mois 30 s (volume total incluant 2 gouttes = V,y).

8.3 Essai ablanc

Parallelement a la détermination,effectuercuniessaisal’blanc/enutilisantle méme mode opératoire et les
mémes réactifs, mais en omettant la prise d'essai.

9 Expression des résultats

Calculer la teneur en chlorures solubles dans I'eau, exprimée en chlorure de sodium, a l'aide de I'équation
suivante :

Wy = M [(Vsl Vg )C\jv_ (th _VtO)Ct] x\\//_ix F x100 %
a
ou

W,. est la teneur en chlorures solubles dans I'eau, exprimée en chlorure de sodium, en fraction
massique de I'échantillon pour essai, en % ;

M est la masse molaire de chlorure de sodium (M = 58,44 g/mol) ;

Vs1  est le volume de la solution de nitrate d'argent ajoutée pour le titrage de la solution d'essai (8.2),
en millilitres ;

Vso  est le volume de la solution de nitrate d'argent ajoutée pour le titrage de la solution a blanc (8.3),
en millilitres ;

Cs est la concentration de la solution de nitrate d'argent (4.12) , en moles par litre ;

© 1SO 2007 — Tous droits réservés 5



	ﬁ!ŒØ�<j¤¸‘R�ƒ#ú˜È~y39�Q‡¬Uá¶MNµŁ‹ãE~[þ¨5ŠrÈ⁄k”„�îk˘×J�›6�!å
˜°|ç

