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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 'ISO. Chaque comité membre intéresse 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 I'ISO participent également aux travaux. L'1SO colla-
bore étroitement avec la Commission électrotechnique internationale {CEl)
en ce qui concerne la normalisation électrotechnique.

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 co-
mités membres votants.

La Norme internationale ISO 1841-1-a'été’élaborée parle'comite technique
ISO/TC 34, Produits agricoles alimentaires, ;sous-comité \SC 6, Viande et
produits 3 base de viande.

Cette premiére édition de [I'ISO 1841-1 annule | etosremplace
I'SO 1841:1981, dont elle constitue une révision technique,

L'ISO 1841 comprend les parties suivantes, présentées sous le titre
général Viande et produits & base de viande — Détermination de la teneur
en chlorures:

—  Partie 1: Méthode de Volhard
—  Partie 2: Méthode potentiométrique

L'annexe A de la présente partie de I'SO 1841 est donnée uniguement a
titre d'information.
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Viande et produits a base de viande — Détermination de la teneur

en chlorures —

Partie 1:
Méthode de Volhard

1 Domaine d'application

La présente partie de I'lSO 1841 prescrit une méthode
pour la détermination de la tepeun en_chloruresde la
viande et des produits a base"de viande, incluantles
volailles, dont la teneur en chlorure de _sodium est
supérieure ou égale a 1,0 % (m/m).

2 Définition

Pour les besoins de la présente partie de I'ISO 1841,
la définition suivante s'applique.

2.1 teneur en chlorures de la viande et des
produits a base de viande: Teneur totale en chlo-
rures, déterminée selon la méthode prescrite dans la
présente partie de I''SO 1841. Elle s'exprime en pour-
centage en masse de chlorure de sodium.

3 Principe

Extraction d'une prise d'essai avec de I'eau chaude et
précipitation des protéines. Aprés filtration et acidifi-
cation, addition d'un excés de solution de nitrate d'ar-
gent a l'extrait, puis titrage de cet excés avec une
solution de thiocyanate de potassium.

4 Réactifs

Sauf spécification contraire, utiliser uniquement des
réactifs de qualité analytique reconnue.

4.1 Eau, distillée et exempte d'halogenes.

Essal visant a contréler |'absence d’halogenes: Ajouter
1 ml de nitrate d'argent [¢(AgNO3) = 0,1 mol/l] et 5 ml
d'acide nitrique [c(HNO3} = 4 mol/l] 8 100 ml d'eau. |l
ne doit.sesproduire'qu'un léger trouble.

4.2 Nitrobenzéne ou nonanol-1.

4.3 - Acide nitrique, ¢{HHNO3) = 4 mol/l.

Meélanger 1 volume d'acide nitrique concentré
(1,39 g/ml =< p,, < 1,42 g/ml) avec 3 volumes d'eau.

4.4 Solutions pour la précipitation des protéines
4.41 Solution A

Dissoudre 106 g d'hexacyanoferrate(ll) de potassium
trihydraté [K4Fe(CN)g,3H,0] dans de I'eau. Transvaser
guantitativement cette solution dans une fiole jaugée
a un trait de 1 000 ml (5.2) et compléter au trait repére
avec de I'eau.

4.4.2 SolutionB

Dissoudre 220g d'acétate de zinc dihydraté
[Zn{CH;CO0),,2H,0] dans de l'eau et ajouter 30 ml
d'acide acétique cristallisable. Transvaser guantitati-
vement cette solution dans une fiole jaugée a un trait
de 1000 ml (5.2) et compléter au trait repére avec de
I'eau.

4.5 Nitrate d'argent, solution titrée,
c(AgNO3) = 0,1 mol/l.

Dissoudre, dans de l'eau, 16,989 g de nitrate d'argent,
préalablement séché pendant 2 h 4§ 150 °C £ 2 °C puis
refroidi dans un dessiccateur. Transvaser guantitative-
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ment cette solution dans une fiole jaugee a un trait de
1000 ml (5.2) et compléter au trait repére avec de
I'eau.

Conserver cette solution dans un flacon en verre
sombre, & |'abri de la lumiére directe.

4.6 Thiocyanate de potassium, solution titrée,
¢{KSCN) = 0,1 mol/l.

Dissoudre environ 9,7 g de thiocyanate de potassium
dans de I'eau. Transvaser guantitativement cette solu-
tion dans une fiole jaugée a un trait de 1 000 ml (5.2)
et compléter au trait repére avec de |'eau. Etalonner la
solution & 0,000 1 mol/l prés avec la solution de nitrate
d'argent (4.5) en utilisant comme indicateur la solution
de disulfate d'ammonium et de fer(lil) (4.7).

4.7 Disulfate d'ammonium et de fer(lll)
Préparer une solution aqueuse saturée a la

température ambiante a partir du dodécahydrate
[NH4F8(SO4)2,12H20]

5 Appareillage

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

5.1 Matériel d’homogénéisation, mécanique ou
électrique, capable d'homogénéiser |I'échantillon potr
essai. || consiste en un couteau’ rotatif a 'grande vi-

tesse ou un hachoir muni d'une plaque perforée’dont
les trous ont un diamétre ne dépassant pas 4 mm.

5.2 Fioles jaugées a un trait, de 200 ml et 1 000 ml
de capacité.

5.3 Fioles coniques, d'environ 250 mi de capacité.
5.4 Burette, de 25 mi ou 50 ml de capacité.

5.5 Pipettes a un trait, de 20 ml de capacité.

5.6 Bain d'eau bouillante.

5.7 Balance analytique, précise a + 0,001 g.

6 Echantillonnage

Il est important que le laboratoire recoive un échan-
tillon réellement représentatif, non endommagé ou
modifié lors du transport et de |'entreposage.

L'échantillonnage ne fait pas partie de la méthode
spécifiée dans la présente partie de I''1SO 1841. Une
méthode d'échantillonnage recommandée est donnée
dans 1'1SO 3100-1.

® SO

Opérer sur un échantillon représentatif d'au moins
200g.

7 Préparation de I'échantillon pour essai

7.1 Homogénéiser I'échantillon pour laboratoire au
moyen du matériel approprié (5.1). Veiller & ce que la
température de I'échantillon ne dépasse pas 25 °C. Si
un hachoir est utilisé, faire passer ['‘échantillon au
moins deux fois dans |'appareil.

7.2 Remplir un récipient étanche & l'air avec
I'échantillon préparé, fermer le récipient et conserver
de maniére a éviter toute détérioration et toute varia-
tion de sa composition. Analyser I'échantillon dés que
possible aprés I'homogénéisation, mais toujours dans
les 24 h.

8 Mode opératoire

NOTE 1 S'ily a lieu de vérifier si I'exigence de répétabilité
est satisfaite, effectuer deux déterminations séparées con-
formément a 8.1 4 8.4, dans les conditions de répétabilité.

8.1 Prise d'essai

Peser,~a"'0001 g pres, environ 10 g de l'échantillon
pour essai et les introduire quantitativement dans une
fiole@onique (5.3).

8.2 Déproteéination

Ajouter a la prise d'essai (8.1) 100 ml d'eau chaude
{4.1). Chauffer la fiole et son contenu durant 15 min
dans le bain d'eau bouillante (5.6). Agiter périodique-
ment le contenu de la fiole.

Laisser refroidir la fiole et son contenu jusqu'a la
température ambiante, puis ajouter successivement
2 ml de solution A (4.4.1) et 2 ml de solution B (4.4.2).
Bien mélanger apres chaque addition.

Laisser reposer la fiole durant 30 min a la température
ambiante. Transvaser quantitativement le contenu
dans une fiole jaugée de 200 ml {(5.2) et compléter au
trait repére avec de |'eau. Bien mélanger le contenu et
filtrer & travers un papier filtre plissé.

NOTE 2 Si la présente méthode est utilisée pour la
détermination de la teneur en nitrates et nitrites, ou si la
concentration en acide ascorbique dans l'échantillon est
supérieure a 0,1 %, il est nécessaire d'ajouter également
0,6 g de charbon actif a la prise d'essai (8.1). Aprés mé-
lange des solutions A et B, il convient d'ajuster le pH entre
7.5 et 8,3 au moyen d'une solution d'hydroxyde de sodium.

8.3 Détermination

A I'aide d'une pipette (5.5), prélever 20 mi de filtrat et
les verser dans une fiole conique (5.3), puis ajouter, a
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I'aide d'une éprouvette graduée, 5 ml d'acide nitrique
dilué (4.3) et 1 m! de solution de disulfate d'ammo-
nium et de fer(lll) (4.7) comme indicateur.

A I'aide d'une pipette (5.5), prélever 20 ml de solution
de nitrate d'argent (4.5) dans la ficle conique. Ajouter
3 ml de nitrobenzéne ou de nonanol-1 {4.2) a {'aide
d'une éprouvette graduée et bien mélanger. Agiter
vigoureusement pour coaguler le précipité. Titrer le
contenu de la fiole conique avec la solution de thio-
cyanate de potassium (4.6) jusqu'a l'apparition d'une
coloration rose persistante. Noter, a 0,05 ml prés, le
volume de solution de thiocyanate de potassium
nécessaire.

8.4 Essai a blanc

Effectuer un essai a blanc conformément a 8.2 et 8.3,
en utilisant le méme volume de solution de nitrate
d'argent (4.5).

9 Calcul

Calculer la teneur en chlorures'de I'échantillon'a‘l'aide
de I'équation:

200 100
X — Xc¢

20 m

We| = 0,058 44(V2 - ‘/1) X

Vo =V,
=5844 x 2—1 x ¢
m

ou

we, est la teneur en chlorures de I'echantillon,
exprimée en pourcentage en masse de chlo-
rure de sodium;

V, est le volume, en millilitres, de solution de
thiocyanate de potassium (4.6) utilise pour la
détermination (8.3);

V, est le volume, en millilitres, de solution de
thiocyanate de potassium (4.6) utilisé pour
['essai a blanc (8.4);

¢ estla concentration, en moles par litre, de la
solution de thiocyanate de potassium (4.6);

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

Reporter le résultat obtenu a 0,05 % (m/m) prés.
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10 Fidélité

La fidélité de la présente méthode a été établie par un
essai interlaboratoire (voir référence [4]) qui a été
effectué conformément a I'ISO 5725. Eu égard aux
valeurs obtenues pour la limite r de répétabilité et
pour la limite R de reproductibilité, le niveau de
probabilité se situe a 95 %.

10.1 Répétabilité

La différence absolue entre deux résultats d'essai
individuels indépendants, obtenus a I'aide de la méme
méthode sur un matériau identiqgue soumis a l'essai
dans le méme laboratoire par le méme opérateur utili-
sant le méme appareillage et dans un court intervalle
de temps, ne doit pas étre supérieure 3

0,15 % (m/m) pour des teneurs en chlorure de
sodium comprises entre 1,0 % et 2,0 %;

0,20 % (m/m) pour des teneurs en chlorure de
sodium supérieures & 2,0 %.

10.2 Reproductibilité

La différence absolue entre deux résultats d'essai indi-
viduels, obtenus a l'aide de la méme méthode sur un
matériauidentique, soumis a !'essai dans des labora-
toires différents par des opérateurs différents utilisant
des|appafeillages differents, ne doit pas étre supé-
rieure a

0,20 % (m/m) pour des teneurs en chlorure de
sodium comprises entre 1,0 % et 2,0 %;

0,830)% {(m/m) pour des teneurs en chlorure de
sodium supérieures 4 2,0 %.

11 Rapport d'essai

Le rapport d'essai doit indiquer

— la méthode selon laquelle 'échantillonnage a été
effectué, si elle est connue;

— la méthode utilisée;
— le(les) résultat(s) d'essai obtenu(s); et

— i la répétabilité a été vérifiée, le résultat final cité
qui a été obtenu.

Il doit, en outre, mentionner tous les détails opératoi-
res non prévus dans la présente partie de I'|SO 1841,
ou facultatifs, ainsi que les incidents éventuels sus-
ceptibles d'avoir agi sur le (les) résuftat(s) d'essai.

Le rapport d'essai doit donner tous les renseigne-
ments nécessaires a lidentification compléte de
I'échantitlon.
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