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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'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'[SO participent également aux travaux.
L'ISO collabore étroitement avec la Commission électrotechnique internationale (IEC) en ce qui concerne
la normalisation électrotechnique.

Les procédures utilisées pour élaborer le présent document et celles destinées a sa mise a jour sont
décrites dans les Directives ISO/IEC, Partie 1. Il convient, en particulier de prendre note des différents
critéres d’approbation requis pour les différents types de documents ISO. Le présent document a été
rédigé conformément aux regles de rédaction données dans les Directives ISO/IEC, Partie 2 (voir www.
iso.org/directives).

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. LSO ne saurait étre tenue pour responsable
de ne pas avoir identifié de tels droits de propriété et averti de leur existence. Les détails concernant les
références aux droits de propriété intellectuelle ou autres droits analogues identifiés lors de '’élaboration
du document sontindiqués dans I'Introduction et/ou dans la liste des déclarations de brevets regues par
I'ISO (voir www.iso.org/brevets).

Les appellations commerciales éventuellement mentionnées dans le présent document sont données pour
information, par souci de commodité, al'intention des utilisateurs et ne sauraient constituer un engagement.

Pour une explication de la signification des termes et expressions spécifiques de 'lSO liés al'évaluation de
la conformité, ou pour toute information au sujet de I'adhésion de I'lSO aux principes de 'OMC concernant
les obstacles techniques au commerce (OTC), voir le lien suivant: Avant-propos — Informations
supplémentaires.

Le comité chargé de I'élaboration du présent document est le Comité de Projet ISO/PC 271, Systémes de
management de la conformité.

Cette deuxiéme édition annule et remplace I'ISO 10504:1998, dont elle constitue une révision mineure.
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Produits dérivés de 'amidon — Détermination de la
composition des sirops de glucose, des sirops de fructose
et des sirops de glucose hydrogénés — Méthode par
chromatographie en phase liquide a haute performance

1 Domaine d’application

La présente Norme internationale spécifie une méthode d’analyse par chromatographie en phase liquide
a haute performance (CLHP) pour déterminer la composition de solutions de dextrose, de sirops de
glucose, de sirops contenant du fructose, de sirops de glucose hydrogénés, du sorbitol, du mannitol et
du maltitol. Les constituants sont, principalement, le glucose, le maltose, le maltotriose, le fructose, le
sorbitol, le mannitol, le maltitol et les maltooligosaccharides.

L'utilisation d’'une colonne garnie d’'une résine échangeuse de cations est indispensable.

2 Références normatives

Les documents ci-apres, dans leur intégralité ou non, sont des références normatives indispensables a
I'application du présent document. Pour les références datées, seule '’édition citée s’applique. Pour les
références non datées, la derniére édition du document de référence s’applique (y compris les éventuels
amendements).

IS0 3696:1987, Eau pour laboratoire a usage analytique — Spécification et méthodes d’essai
[SO 5381:1983, Produits d’hydrolyse de I'amidon ou de la fécule. Dosage de l'eau. Méthode Karl Fischer modifiée

3 Principe

Les différents saccharides sont séparés par chromatographie en phase liquide a haute performance. La
séparation est obtenue en utilisant une colonne échangeuse de cations avec de 'eau comme éluant. Les
éluats sont détectés par un réfractomeétre différentiel et quantifiés al'aide d’'un intégrateur électronique.

4 Réactifs

Tous les réactifs utilisés doivent étre de qualité réactif analytique reconnue.

4.1 Eau distillée spéciale.

L'eau utilisée peut étre de I'eau bidistillée de qualité 1 selon ISO 3696. L'eau déminéralisée, qui évite la
contamination de la résine échangeuse d’ions, est celle qui convient le mieux.

Il convient de filtrer I'eau sur un filtre de 0,22 pm. Il est également recommandé de la dégazer par un
traitement sous vide, ou a 'aide d’un appareil de dégazage en ligne. Il convient de conserver l'eau sous
atmosphere inerte et, de préférence, a une température de 70 °C pour inhiber la croissance microbienne.

NOTE Certains dispositifs de purification d’eau disponibles dans le commerce permettent d’obtenir de 'eau
filtrée et dégazée.
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4.2 Solutions étalons primaires.

Préparer des solutions (voir Annexe A) dont la teneur en matiere seche est inférieure ou égale a 10 %, en
fonction de la sensibilité du réfractometre, et ayant une composition aussi proche que possible de celle
des échantillons a analyser.

NOTE Des matériaux de référence appropriés pour les constituants énumérés dans I'Article 1 peuvent étre
obtenus aupres d’entreprises reconnues dans le domaine de la chimie.

4.3 Résines échangeuses d’ions, pour la déminéralisation des échantillons a l'extérieur de
I'appareillage de chromatographie.

Les sels présents dans I'échantillon co-éluent dans la colonne et sont détectés par le réfractometre,
faussant ainsi la détermination. Ces sels doivent donc d’abord étre éliminés au moyen de résines
échangeuses d’ions. Pour ce faire, la méthode la plus appropriée consiste a utiliser une pré-colonne
en ligne comprenant un systeme de cartouches (5.5), mais cela peut aussi étre réalisé a 'extérieur de
'appareillage de chromatographie en utilisant les résines suivantes!:

a) type cation:

1) résine de polystyrene divinylbenzeéne réticulé a 4 %, fortement échangeuse de cations, sous
forme H*;

2) sous forme de poudre, granulométrie: 200 mesh a 400 mesh;
b) type anion:

1) résine de polystyrene divinylbenzéne réticulé a 4 %, faiblement échangeuse d’anions et
contenant des groupes amines tertiaires, sous forme base libre;

2) sous forme de poudre, granulométrie: 200 mesh a 400 mesh.
5 Appareillage
5.1 Chromatographe en phase liquide, muni des équipements suivants.
5.1.1 Pompe, sans pulsation, permettant de maintenir le débit requis a un niveau constant.
5.1.2 Réfractometre différentiel, thermostaté

5.1.3 Four pour colonne thermostaté, permettant de maintenir la colonne a des températures allant
jusqu’a 95 °C, précis a = 0,5 °C pres.

5.2 Injecteur d’échantillon, comprenant une boucle d’injection (manuelle ou faisant partie d'un
injecteur automatique) ayant une capacité inférieure ou égale a 20 pl.

5.3 Intégrateur, comprenant un intégrateur électronique ayant une capacité de calcul et
d’enregistrement, compatible avec la tension a la sortie du détecteur.

1) Bien que plusieurs résines conformes a ces spécifications soient proposées par divers fournisseurs, leurs
performances sont variables. Des expériences menées dans plusieurs laboratoires ont démontré que les résines
AG® 50W-X4 et AG® 3-X4 permettent d’obtenir des résultats satisfaisants. (AG® 50W-X4 et AG® 3-X4 sont des
appellations commerciales de produits vendus par Bio-Rad. Cette information est donnée par souci de commodité
a l'intention des utilisateurs de la présente Norme internationale et ne saurait constituer un engagement de 'ISO a
'égard de ces produits. Des produits équivalents peuvent étre utilisés s’il est démontré qu’ils conduisent aux mémes
résultats.)
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