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

1 OBJET ET 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 écrémés partiellement ou, complétement,/ de
composition normale, préparés a partir de lait et de saccha-
rose exclusivement et ne contenant pas de'sacehargse trans-
formé.

2 REFERENCES

ISO/R 707, Lait et produits laitiers — Méthode d’échan-
tillonnage.

ISO/R 1737, Lait concentré sucré ou non sucré — Déter-
mination de la teneur en matiére grasse (Méthode de
référence).

3 DEFINITION

teneur en saccharose du lait concentré sucré : Teneur en
saccharose non transformé, exprimée en pourcentage en
masse et déterminée selon la méthode spécifiée ci-aprés.

4 PRINCIPE

Traitement par |'hydroxyde d’ammonium, de facon a
conduire la mutarotaticn du lactose a son équilibre final.
Neutralisation. Clarification par additions successives
d’acétate de zinc et d’hexacyanoferrate(l!) 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 légére
hydrolyse acide, laissant pratiquement intacts le lactose et
les autres sucres. ¢

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

5 REACTIFS

Tous les réactifs doivent étre de pureté analytique. L’eau
utilisée doit étre de |'eau distillée ou de I'eau de pureté au
moins équivalente,

5.1 [Acétate/de zing¢, solution 2,0 N.

Dissoudre 2194 d’acétate de zinc  dihydraté
[Zn(GH50,),.2H,0] et 3 ml d'acide acétique cristalli-
sable dans de l'eau, et compléter a 100 ml.

5.2 Hexacyanoferrate(ll) de potassium, solution 1,0 N.

Dissoudre 10,6 g d’hexacyanoferrate{(ll} de potassium tri-
hydraté [K,Fe(CN);.3H,0] dans de I'eau et compléter a
100 ml.

5.3 Acide chlorhydrique, soiution 6,35+ 0,20 N[20 a
22 % (m/m)].

5.4 Hydroxyde d’ammonium, solution 2,0+ 0,2 N [3,5%
{m/m)].

5.5 Acide acétique, solution 2,0+ 02N [12% (m/m}],

de normalité connue exactement.

6 APPAREILLAGE

Matériel courant de laboratoire, et notamment :
6.1 Balance analytique.
6.2 Beécher en verre, de 100 ml.

6.3 Fioles jaugées, de 200 ml et 50 ml, conformes a la
classe A de I'1SO 1042.

6.4 Pipette, de 20ml, conforme & la classe A de
I'1SO/R 648, ou de 40 ml, de précision équivalente.

6.5 éprouvettes graduées, de 25 ml.
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6.6 Pipettes graduées, de 10 ml.

6.7 Entonnoir filtrant, diamétre 8 a 10 cm, et filtres en
papier plissé (pour filtration moyenne), diamétre 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 no 77A), permettant une lecture d'une préci-
sion au moins égale a 0,05 degré d’angle.

6.92 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.

7 ECHANTILLONNAGE
Voir ISO/R 707.

8 MODE OPERATOIRE
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, réintroduire dans le récipient le produit
adhérant au couvercle, et mélanger intimement, par un
mouvement de cuillére, de haut en bas, de facon que les
couches supérieures ainsi que le contenu du fond du
récipient soient mélangés. 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
'ouverture du tube, gratter tout le produit adhérant a
'intérieur et le transvaser dans le bocal. Mélanger le
contenu du bocal comme cela vient d’étre décrit.

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

a

Chauffer, sur un bain d'eau (6.10) réglé a environ 40 °c,
jusqu'a ce que l'échantillon ait presque atteint cette tempé-
rature, 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 contenu dans un bocal, gratter le
produit adhérant aux parois (dans le cas d'un tube souple,
aprés avoir découpé |'ouverture) et continuer a mélanger
jusqu’a ce que toute la masse soit homogéne, en réduisant

la taille des gros cristaux en les écrasant au moyen d'une
baguette en verre. Fermer le bocal avec un couvercle bien
adapté. Laisser refroidir.

8.2 Controdle de la méthode

Dans le but de contréler la méthode, les réactifs et les appa-
reils, procéder a une détermination en double comme décrit
ci-aprés, en utilisant un mélange formé de 100 g de lait
entier (ou de 110g de lait écrémé) et de 18,00g 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 |'aide de la formule de
9.1, en utilisant, dans la formule (2) : pour m, la quantité
de lait pesé; pour F, la teneur en matiéres grasses de ce lait;
et pour P, la teneur en protéines de ce lait. Dans la
formule (1), utiliser pour m la valeur 40,00.

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

8.3 Détermination

8.3.1 Dans le bécher {6.2), peser, a 0,01 g prés, une prise
dlessai, d'environy 40.g-de, l'échantillon pour essai
canvenablement mélangé. Ajouter 50 ml d’eau chaude (80 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. l'eau 360, 7C,jusqu/dice quede volume total soit compris
entre, 120 et 150 ml. Mélanger et refroidir 8 20+ 2 °C.

8.3.3 Ajouter 5ml de la solution d’hydroxyde
d’‘ammonium {5.4). Mélanger de nouveau et laisser reposer
durant 15mina 20+t 2 °C.

8.3.4 Neutraliser I'hydroxyde d’ammonium en ajoutant la
quantité steechiométrique de la solution d’acide acétique
{5.5). Mélanger.

8.35 Ajouter, en mélangeant doucement par rotation de
la fiole inclinée, 12,5 ml de la solution d’acétate de zinc
(5.1).

8.3.6 En opérant de la méme maniére que pour |'addition
de la solution d‘acétate de zinc, ajouter 12,5ml de la
solution d’hexacyanoferrate(ll) de potassium {5.2).

8.3.7 Porter 4 20 °C le contenu de la fiole et compléter au
volume avec de ’eau 3 20 °C.,

NOTE — Jusqu'a ce stade, toutes les additions d’eau ou de réactifs
doivent étre effectuées de maniére a éviter la formation de butles
d'air et, pour la méme raison, tous tes mélanges doivent étre réalisés
par rotation de la fiole plutdt que par secousses. Si [‘on constate la
présence de bulles d'air avant d'avoir complété au volume (200 ml),
on peut les éliminer en reliant la fiole a8 une pompe a vide et en lui
imprimant un mouvement de rotation.

8.3.8 Boucher la fiole avec un bouchon sec et mélanger
soigneusement en secouant énergiquement.



839 Laisser le précipité se déposer durant quelques
minutes, filtrer ensuite la solution sur papier filtre sec en
rejetant les premiers 25 ml du filtrat.

8.4 Polarisation directe

Déterminer le peuvoir rotatoire du filtrat (8.3.9) a
202 °C.

8.5 Inversion

Introduire, a la pipette (6.4), dans la fiole jaugée de 50 ml
(6.3), 40 mi du filtrat {8.3.9) (2 fois 20 ml si |'on ne
dispose pas d'une pipette de 40 mi). Ajouter 6,0 ml de la

solution d’acide Phlgrhydfinnn {5 3)

aLiQe Lin LAO [ELV20 RO R0 J 0

Placer la fiole dans un bain d'eau (6.10) réglé 4 60 = 1 °C,
durant 15 min, la fiole étant immergée jusqu’a la naissance
du col. Mélanger par rotation durant les premiéres 5 min,
au cours desquelles le contenu de la fiole devra avoir atteint
ta température du bain. Refroidir a4 20 °C et compléter au
’ X o] . .
volume avec de l'eau a 20 "C. Mélanger et laisser reposer
durant 1 h a cette température.

8.6 Polarisation aprés inversion

Déterminer le pouvoir rotatoiresde)lassolution|intervertie
420%2°C. (Si la température du liguide dans le tube de
polarisation différe de plus de 0,2° panrapport 5:20-2C
pendant le mesurage, le facteur de correction pour la tem-
pérature, donné dans la note 2 de 9.1, doit étre appliqué.)

9 EXPRESSION DES RESULTATS

9.1 Mode de calcul et formules

La teneur en saccharose, S, de |'échantillon, exprimée en
pourcentage en masse, est égale a

A-125B V-AV 14
X
Q 14

X

L xm
ou
est la masse, en grammes, de la prise d'essai (8.3.1);
est le pouvoir rotatoire avant inversion (8.4);

est le pouvoir rotatoire aprés inversion (8.6);

~ ™ > 3

est la longueur, en décimétres, du tube polarimétri-
que;

Q est le facteur d’inversion, calculé comme indiqué
en 9.2;

-

V est le volume, en millilitres, de la dilution avant
filtration {8.3.7);

AV est la correction, en millilitres, du volume du préci-
pité formé lors de la clarification :

m
AV =——{(1,08F + 1,55P) .. (2
100 @
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m ayant la méme signification que ci-dessus;

F étant le pourcentage en masse de matiére grasse de
I’échantilion, déterminé selon I'ISO/R 1737;

P étant le pourcentage en masse de protéines
(6,38 fois la teneur en azote) de I'échantillon.

NOTES

1 En pesant exactement 40,00 g de lait concentré sucré, et en uti-
lisant un polarimetre a la lumiére de sodium, gradué en degrés
d'angie, et un tube de polarimétre de 2 dm de iongueur 3
20,0+ 0,1°C, la teneur en saccharose des laits concentrés sucrés
normaux [c'est-a-dire lorsque C, défini en 9.2, est 9 % (m/m)] peut
étre calculée a l'aide de la formule

S=1{A-1,258) (2,833 0,006 12 £ - 0,008 78 P)

2 Si le mesurage de la polarisation apgés inversion est effectué a
une température, t, autre que 20 £ 0,2 "C, la valeur de 8 doit étre
multipliée par

1+ 0,0037 (¢t— 20)

et cette valeur corrigée doit étre utilisée pour le calcul.

9.2 Valeurs du facteur d'inversion, Q

Les formules suivantes donnent des valeurs précises de Q
pour diverses/'sources'de lumiére, avec des corrections, le cas
échéant, pour la concentration et la température.

Lumiére "de sodium, et polarimétre gradué en degrés
d’angle :

0 =0,882,5 + 0,000 6 (C—9) — 0,003 3 (¢t — 20)

Lumiére verte de mercure, et polarimétre gradué en degrés
d’angle :

Q=1,0392 +0,0007(C—-9)-0,0039 (t— 20)

Lumiére blanche avec écran au dichromate ou lumiére de
sodium, et saccharimétre gradué en degrés saccharimé-
triques internationaux :

Q=2,549+ 0,001 7 (C—9) —0,009 5 (t — 20)
ou

C est le pourcentage en masse des sucres totaux dans la
solution intervertie, selon la lecture polarimétrique;

t est la température, en degrés Celsius, de la solution
intervertie, lors de la lecture polarimétrique.

NOTES

1 Le pourcentage des sucres totaux, C, dans la solution intervertie,
peut étre calculé a partir de la lecture directe et de la variation aprés
inversion, setlon la méthode habituelle, en utilisant les valeurs
usuelles de rotation spécifique du saccharose, du lactose et du
saccharose interverti.

La correction, 0,000 6 (C — 9) etc., n‘est exacte que lorsque C est
égal environ 4 9; pour du lait concentré normal, cette correction
peut étre négligée, C étant alors trés voisin de 9.

2 Les écarts de température, par rapport & 20 °C, n’influencent
que faiblement la lecture de la polarisation directe. Par contre, des
écarts de plus de 0,2 °C lors de la lecture de polarisation aprés inver-
sion, rendent une correction nécessaire. Le facteur de correction
donné dans la note 2 de 9.1 n’est exact que pour des températures
comprises entre 18 et 22 °C.
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9.3 Répétabilité

La différence entre les résultats de deux déterminations,
effectuées simultanément ou rapidement |’'une apreés |'autre
par le méme analyste, ne doit pas dépasser 0,3g de
saccharose pour 100 g de lait concentré sucré.

10 PROCES-VERBAL D’ESSAI

Le procés-verbal d’essai doit indiquer la méthode utilisée
et les résultats obtenus. Il doit, en outre, mentionner tous
les détails opératoires non prévus dans la présente Norme
Internationale, ou facultatifs, ainsi que les incidents éven-
tuels susceptibles d’avoir agi sur les résultats.

Le proces-verbal d’essai doit donner tous les renseignements
nécessaires a !'identification compléte de i’échantillon.
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