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Résumaé.

Nous avons décrit une méthode simple de dosage de l’acide carbonique
des vins courants. Au moyen d’un appareillage rudimentaire, on peut
obtenir sans difficulté des résultats pratiquement tres satisfaisants et dont
la précision est pour le moins égale & celle de la majorité des méthodes
de dosage des autres éléments du vin. '

Appliquée systématiquement a un grand nomble de vins de nos vi-
gnobles, cette méthode nous a permis d’obtenir une série de résultats qui
peuvent offrir un intérét statistique. Nous avons constaté des teneurs en
CO, comprises entre 0,37 et 2,23 g par [.

Dosage rapide de minimes quantités de fer dans les moiits, vins ef cidres.

Par E. CAPT, ingénieur-chimiste

a la Station fédérale d’essais viticoles et arboricoles, & Lausanne.
Directeur: Dr. H. Faes.

Chef de la Division de Chimie et Bactériologie: L. Benvegnin.

Nous avons fréquemment été appelé & déterminer avec une grande ex-
actitude les quantités de fer contenues dans des moits et des vins, ainsi
que dans certains sous-produits de la vinification.

Rapides, faciles & exécuter méme par un personnel n’ayant qu’une
instruction chimique trés limitée, les dosages colorimétriques en vigueur
dans la plupart des laboratoires d’eenologie peuvent sans doute rendre de
réels services, notamment en ce qui concerne le diagnostic extemporané de
la casse blanche.

Toutefois, la vérification minutieuse de ces procédés permet de cons-
tater que leur précision laisse trop souvent a désirer: des applications
scrupuleuses & des vins provenant de mofits normaux convenablement vini-
fiés nous ont maintes fois révélé des erreurs relatives g’élevant & 20—250).

Par ailleurs, en consultant méthodiquement I’abondante littérature pu-
bliéz & ce sujet, on acquiert la conviction que le probléme de la détermina-
tion colorimétrique rigoureuse de traces de fer dans les vins est loin d’étre
détinitivement résolu. | .

Les objections portent tantdt sur Iincertitude inhérente 3 toute appré-
ciation colorimétrique, tantét sur instabilité des composés colorés obtenus,
sur la variation de l’intensité de la coloration avec le temps, la concentra-
tion des réactifs et lacidité, sur les perturbations apportées par la pré-
senc2 de certaines substances étrangéres, aussi bien que sur la difficulté
— bien connue de tous les chimistes analystes — d’improviser des étalons
de tonalité comparable a celle des échantillons & examiner.

De nombreux manuels d’eenologie renvoient le praticien désireux d’ob-
tenir des résultats plus rigoureux aux traités classiques de chimie analyti-
que. Nous avons pu nous assurer que l’extension des méthodes générales
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de séparation & ce cas particulier était excessivement laborieuse en raison
de I'infime concentration de I’élément & doser — de l'ordre de 10-6 & 10-5 —
et de la présence constante du manganése, de I’'aluminium, de Pacide phos-
phorique et, dans une mesure moindre, du cuivre et du zinc. Au surplus,
le fer, apres calcination de l'extrait, ne constitue qu’une minime fraction
de la masse totale des cendres dans lesquelles il se trouve noyé.

Dans ces circonstances, force nous était de recourir &4 une réaction
spécifique du métal qui nous intéressait, permettant son dosage en pré-
sence de tous les éléments susceptibles de se trouver en proportions quel-
conques dang les mofits et vins.

Le procédé iodoméfrique bien connu, di & Ripper, peut préter matiére
a quelques critiques. Dans ses grandes lignes, il consiste & traiter le fer
des cendres — préalablement oxydé — par liodure de potassium en milieu
acide et a doser liode déplacé par une liqueur d’hyposulfite. En partant
d’une prise d’échantillon de 200 em3 de vin, 1 cm? d’hyposulfite 0,01 n
correspond alors a 2,79 mg de fer par litre. Le dosage exact du fer par
ce procédé nécessite des précautions tres spéciales. De plus, la méthode
manque de sensibilité, car le terme précis de la décoloration de l'iodure
Q’amidon est difficile & apprécier. Dans ces circonstances, un opérateur
habile peut encore facilement commettre une erreur absolue de + 0,1 cm?
0,01 n correspondant & + 0,3 mg de substance a ftitrer, de sorte que la
teneur d’un vin contenant une dose encore normale de fer — voisine de
5 mg par litre par exemple — serait donnée avec une approximation de

b6 = 209

3 .

Un autre inconvénient de cette méthode est d’exiger, pour des dé-
terminations exactes, une prise d’échantillon assez considérable; de ce
chef la calcination est longue et laborieuse et, bien que par cet artifice la
quantité absolue de fer a titrer soit augmentée, la proportion des autres
matiéres minérales s’accroit dans la méme mesure.

Les essais d’application de techniques basées sur la titration du fer
— préalablement amené & 1’état bivalent par les procédés usuels — au
moyen de permanganate ne furent guere plus encourageants. Les conditions
d’une réduction quartitative et absolument sélective sont difficiles & établir.
Objection plus grave, la titration finale ne donne pas des résultats bien
nets, car si on ne veut pas procéder sur des prises d’échantillons trop
considérables, il est nécessaire de faire appel sinon a une solution 0,005 n
du moins 4 une solution 0,01 n. Or, la coloration propre du permanganate
est_d peine visible pour 0,1 em? 0,01 n dans 50 cm? de liquide, au cas trées
favorable ou Pon ftravaille en milieu parfaitement incolore. Le virage, il
est vrai, peut étre rendu plus sensible en tirant parti de certains indicateurs
de la série du triphénylméthane, en particulier de IErioglaucine A, mais
dans les conditions ou nous opérions (probablement & cause de la présence
de sels de cuivre), nous constations foujours une erreur en exces. Cette



erreur variait d’ailleurs avec la vitesse de titration, les conditions d’agi-
tation ainsi qu’avec la température, de sorte qu’il était impossible de dé-
terminer un coefficient correctif constant.

Par contre, nous avons pu constater qu’il était beaucoup plus facile
d’obtenir des résultats fideles en substituant le bichromate au permanganate
en présence d'un indicateur tel que la diphénylamine.

Cette substitution offre par ailleurs d’autres avantages: grande sta-
bilité du titre des solutions ftrés diluées de bichromate; possibilité d’appli-
cation méme en présence d’acide chlorhydrique et de chlorures en milieu
acide; faculté d’extension a des liquides troubles ou la coloration du per-
manganate serait ditficile & discerner.

Le dosage du fer dans le vin par la méthode que nous nous proposons
d’exposer peut étre résumé comme suit: 1o calcination de 'extrait de 50 em?
de vin; 2¢ dissolution des sels de fer de la cendre; 3¢ réduction & I’état
ferreux; 4e titration du fer bivalent par le bichromate 0,004 n.

lo La calcination n’offre aucune difficulté spéciale. Toutefois, il est
essentiel de brililer complétement le charbon, la présence de cette subs-
tance — qui fixe par adsorption une partie de Pindicateur — faussant quel-
quefoig la titration.

20 Les cendres correspondant & 50 cm?® de vin sont additionnées d’une
quantité d’acide sulfurique voisine de 25 cm? 2 n et traitées & chaud de
facon & détruire les complexes de fer éventuellement présents (notamment
les pyrophosphates). Nous avons constaté que le temps nécessaire i la
dissolution des sels de fer, ainsi que la durée de la réduction subséquente
sont considérablement abrégés par la présence de sels cupriques.

3¢ Nous opérons la réduction & chaud dans le milieu sulfurique ainsi
obtenu au moyen de cuivre métallique. Nous avons constaté que cette ré-
duction était absolument quantitative en présence de platine, et que des
doses de Fe +++ compriges entre 0,01 mg et 5 mg (correspondant respec-
tivement & 0,2 mg et 100 mg par litre de vin) étaient ainsi amenées
complétement & I’état bivalent dans l'espace de 15 minutes au maximum.

Les équations suivantes:
CuS04 + Cu = Cu2S04 (momentané)
Cu2804 -+ Fe2 (SO4)3 — 2 CuSO4 + 2 FeSO4
permettent d’interpréter le mécanisme de cette réduction, dans laquelle le
platine joue un rdle accélérateur.

4o Quant & la titration, nous avons été conduit, tout & fait empirique-
ment, & Peffectuer en présence de chlorure d’ammonium (0,5 g pour 20 cm?3
de liquide). Lorsqu’on titre sans cette addition, la solution se colore en
gris violacé avant virage au bleu intense qui indique seul le terme de
Ioxydation. Bien que la teinte parasite soit fugace, elle n’en constitue
pas moins un inconvénient.
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Enfin, il est essentiel d’éviter une addition d’indicateur supérieure &
celle prescrite (& savoir 2 gouttes & 0,206). Au reste, la présence du
sulfate de cuivre précédemment ajouté permet d’obtenir un virage du vert
au bleu violacé extrémement sensible.

Dosage du fer dans les vins.
Réactifs.

1o Solution de H,80, environ 2 n.

20 Solution de sulfate de cuivre:

CuS0O4.5 H20 . . . . T B o

Eau quantité suffisante pour . . . . . . 100 e¢m3
3° Solution de chlorure d’ammonium:

NECL i s i Trrrorrge DR P i

Eau quantité sufﬁsante POUE Jiu: wr v, 5, o 100 em3
4o Indicateur a la diphénylamine:

Diphériylamine.. - . "« . . G cdiss a0 . D2

HoSOs (d — 1848, . < i .-, . . 100 cm3
b Solution de bichromate de potassmm 0,004 n:

Solution K20r207 0,1 mn- . . . . . . . 10 cm3

Fau quantité suffisante pour . . . . . . 250 em3

Mode opératoire.
Dans une capsule de platine d’environ 8 cm de diamétre, évaporez
50 cm?® de vin. Séchez 1 heure & I’étuve & 1200 C. et calcinez soigneuse-
ment sur un bec de laiton, en évitant que la masse ne s’enflamme, jusqu’a
disparition compléte du charbon. Au besoin, reprenez de la facon habituelle
par 1 a 2 em3 d’eau, séchez et calecinez & nouveau.

Humectez le résidu de calcination et traitez-le prudemment dans la
capsule méme par 25 cm® de la solution 7. Chauffez 5 minutes sur un bain-
marie en ébullition. Introduisez 1,5 em? de la solution 2, puis une lame
de cuivre d’environ 1 cm? de surface et pesant de 0,2—0,3 g. Continue
a chauffer 15 minutes en ajoutant de temps en temps le long de la paroi

de la capsule la quantité d’eau nécessaire a4 maintenir le volume total
entre 15 et 20 em?.

Transvasez le liquide encore chaud, sans la lame de cuivre, dans un
erlenmeyer de 50 em?® de capacité contenant 5 cm? de la solution 3. Lavez
a deux reprises au moyen de 1—2 em?® d’eau.

Refroidissez rapidement durant 45 & 60 secondes sous le robinet.
Ajoutez 2 gouttes d’indicateur 4. Titrez, par l'intermédiaire d’une micro-
burette graduée en vingtiemes de centimeétres cubes, avec la solution 5 jus-
qu’a virage du vert au bleu violacé persistant pendant 20 secondes au moins.
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Soit @ le nombre de centimétres cubes de solution 5 utilisée; la quan-
tité de fer x, en grammes, contenue dans un litre de vin est donnée par

la relation: x = 0.00447 X a.

Si la titration indique une quantité de fer inférieure a 0,0025 g par
litre, recommencez le dosage sur une prise d’échantillon de 100 cm?

Lorsquon a & faire & un vin soupgonné contenir plus de 0,020 g de
fer par litre (vin atteint de casse blanche, par exemple), la prise d’échan-
tillon peut étre réduite a 25 em?, ce qui permet d’abréger le temps con-
sacré a la calcination.

La méthode sus-décrite est suffisamment rapide pour étre d’une appli-
cation courante. Elle n’offre pas plus de difficultés, par exemple, que la
déiermination de l’alcalinité des cendres au méthylorange, et peut étre
pratiquée.par un aide de laboratoire sans connaissances spéciales.

Le virage de la diphénylamine, en présence de sels de cuivre, est facile
4 saisir, de telle sorte qu’avec un peu d’exercice, on n’observe jamais a
la titration finale, dans des essais en double, une différence de plus de
0,05 em? de liqueur 0,004 n correspondant & 0,25 mg de Fe par litre.

Cette méthode pourrait étre étendue sans modifications aux motts,
aux jus de raisins concentrés (apres dilution appropriée) et aux vins doux.
Toutefois, la calcination de quantités de sucre considérables étant toujours
malaisée et pouvant entrainer des pertes, on peut procéder comme suit:

Dosage du fer dans les moiits: Prélevez 50 cm? de mofit que vous por-
tez dans un ballon de 300 em?. Ramenez, au besoin, la teneur en sucre aux
environs de 150 g par litre au moyen d’eau exempte de fer; ensemencez
avec des traces de levures et laissez fermenter la majeure partie du sucre
& une température de 25—300 C. Le liquide, les lies ainsi que les eaux
de lavage du ballon sont évaporés par portions et incinérés ensemble dans
une capsule de platine d’environ 8 cm de diametre. Poursuivez le dosage
dans cette capsule comme pour les vins.

Dosage du fer dans les jus de raisins concentrés: Kvaporez au bain-
marie un poids de mofit correspondant & environ 7—8 g de sucre, trans-
vasez dans un ballon de 300 cm3, diluez & 50 cm?® environ et continuez
comme pour les mofits.

Soient p le poids du mofit concentré pesé et a le nombre de cm? de
solution 0,004 n utilisés pour la titration. La quantité » de fer, en grammes,
contenue dans 1 kilogramme de moft concentré est égale a:

10,2232 a
P
Si d est la densité du produit, la quantité x de fer par litre devient:
0,2232 @ X d X 0,9991  0,2230 ¢ X d

P E
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Dosage du fer dans les vins doux: Prélevez 50 e¢m? de vin doux dont
vous chassez ’alcool par évaporation. Ramenez & 50 cm?® avec de 'eau et
continuez comme pour les mofts.

Observations.
Les méthodes précédentes s’appliquent en absence de fer dans les
réactifs et l’eau utilisés. De plus, cette derniére doit étre exempte de

substances réduisant, en milieu sulfurique 2 n, la solution de bichromate
0,004 n.

Si ces conditions ne sont pas réalisées, on déterminera le facteur cor-
rectif global en appliquant la méthode a la réduction et au dosage du fer
dans 5 em?, par exemple, d’une solution d’alun ferrique ammoniacal 0,004 »
en fer total préparée a partir d’une solution 0,2 n dont le titre a été établi
par un procédé classique.

Vérifications.
Dosage de sels ferreux par K2Cro0; 0,004 n en présence de diphénylamine.
A. Solutions.

a) Solution 0,1 n de K,Cr,0O; par pesée du bichromate de potassium
«pro analysi» séché & I’étuve & 2000 C.

b) Solution de KMnO, par ébullition, durant 15 minutes, de 1000 cm3
d’eaw contenant 3,5 g de ce sel et filtration sur amiante apreés refroi-
dissement.

Le titre de cette solution est déterminé au moyen d’oxalate de sodium
desséché et, comme vérification, d’acide oxalique crist. Kahlbaum «pro
analysi».

Nous avons vérifié indirectement la correspondance absolue des titres
des deux solutions par le procédé classique & I’iodure de potassium en
milieu acide, et titration de I’iode déplacé par I'hyposulfite 0,1 n.

¢) La teneur réelle en sel ferreux d’un sel de Mohr «pro analysi», dé-
terminée par titration au moyen de la solution b est trouvée égale a 99,250,
de sa teneur théorique.

Dang chaque série d’expériences, nous avons préparé extemporané-
ment, avec de P’eaw distillée bouillie, une solution 0,004 n de sel de Mohr
contenant par litre 10 em?® de Hy,S0, (1 - 3).

B. Titrations.

Fssais 1. La solution ferreuse — formant un volume total de 20 cm3,
contenant 1 g de H,SO, et 150 mg CuSO, 5 Hy0 — est titrée dans un
erlenmeyer de 50 e¢m® par la solution a diluée de 1 & 25, en présence de 2
gouttes de diphénylamine & 0,20/. Utilisé une burette ordinaire de 25 cm?,
graduée en dixiémes de cm?.
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cm3 de sel de Mohr 0,004 n em3 de bichromate
introduits 0,004 n trouvés

D0 S e J e RIS e e S s e

L e e R R T e N

QFB 0 e 08D

gy LIS T e o S B g

L S T el S Rl ) 4

R e el WP S i - 7, |

Iy e s R S

BRI b S5 ST e T e e

En travaillant & 0,05 em? 0,004 n pres, sur 8 résultats, 6 sont ab-
solument exacts. L’erreur absolue maximum est de 0,05 cm? 0,004 n =
0,80—0,75
L 580

Fssais 2. Opéré comme précédemment, mais en présence de 70 mg
CuS0, 5 H,0.

0,01 mg de fer. L’erreur relative maximum est de = 69%0.

cem3 de sel de Mohr 0,004 n cm?3 de bichromate

introduits 0,004 n trouvés
U e, e e T gD
s i e R L R
BB e s e s e w0808
O e e et e e Al e v S D
7 )RR S M et I N
20 R e T A S L O R {1
L 00n Lt e s ok e e R
R ] SR e bl S R R G S SP R SRERRE L -
ST L S e e S v - 15,90

FEssais 3. .Opéré comme précédemment. Avant la titration, laissé re-
poser la solution ferreuse durant 20 minutes, en agitant a plusieurs reprises,
dans un erlenmeyer de 50 cm?® de capacité.

em3 de sel de Mohr 0,004 n cm3 de bichromate
introduits 0,004 n trouvés
GiBB S o S e i O
(%, R IR R RN SO ¢ LI e L )
SRR R I S e
Dol Ve T TR S T D e rea e DB
B L e e S el e a0

Ces résultats démontrent la non-oxydabilité & l’air des sels ferreux
dans les conditions ol nous opérons.

Fissais 4. La solution ferreuse — formant un volume total de 25 cm3,
contenant 2,5 g de HySO4 et 75 mg CuSO, 5 Hy,0 — est titrée dans un
erlenmeyer de 50 cm?® par la solution @ en présence de 2 gouttes de di-
phénylamine & 0,20/. Titré 4 la microburette graduée en 1/,, de cm?31).

1) Ces vérifications ont été effectuées 1 année apreés les essais précédents, au moyen de
nouvelles solutions.
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em? de sel de Mohr 0,004 n em? de bichromate
introduits 0,004 n trouvés
LS o 2 e il 2 & seeeraa  seh
LBO . o Tt e wtment ow ox w182
1 e T A S VIR TP i |-
512 Dl SOOI St A TSR 4
e R R R £ 3,
486 4 e esrasy e Ved b 43D
A F0 0 - 0 N e e e e e e e 80
UL S e R S TR e T
{haletm ShE i B o v b 5 wee ons (160
e O, R I I VR | 5
28 i L e e T S O ST
Limite inférieure du dosage = 0,05 mg, correspondant & 1 mg par

litre de vin (pour une prise d’échantillon de 50 cm3).

Limite supérieure expérimentée = 1,12 mg, correspondant & 25 mg par

. . LT 0,05
. litre de vin. A cette limite, Perreur est de —— = 109b.
(3]
Fissais 5. La solution ferreuse — formant un volume de 20 e¢m?, con-

tenant 2,5 g de H,80, 150 mg de CuSO, 5 H,0 et 0,5 g NH,Cl — est
titrée comme précédemment.

em? de sel de Mohr 0,004 n : cm3 de bichromate
introduits 0,004 n trouvés
E8UL, & S i L e e | AGSE
4520 I PO e SO 2,20
G h0. =m0 s e ks & 3,12
B0 i ar, N G e b ihe o e T G
A OF " TR el e R & L A e e 4,45
T e M . e 4,60

Réduction des sels ferriques par Cu - CuS0; -+ H280;.

A. Solution.
Une quantité d’environ 40 g de sulfate ferrique est dissoute dans peu
d’eau contenant 40 em?® d’acide sulfurique concentré. Le volume est com-
plété a 2000 em? par de leau.

Le titre en fer fotal de cette solution est alors déterminé au per-
manganate, aprés réduction par les trois procédés classiques:
a) Réduction par H,S;
b) Réduction par SnCl, (procédé Zimmermann-Reinhardt);
¢) Réduction par Zn -+ H,S0, | Pt.

A ce sujet, nous tenons & signaler que, si on se place dans des condi-
tions de dilution et d’acidité semblables lors de la titration au permanganate,
les 3 méthodes sus-mentionnées fournissent des résultats identiques.
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Sur la base des résultats obtenus, nous avons alors dilué la solution,
de facon & obtenir une solution étalon 0,2 n en fer total, dont le titre fut
vérifié a nouveau.

Cette solution sert, au fur et & mesure des besoins, a préparer, i
I’aid2 d’eau exempte de fer, la solution 0,004 n en fer total nécessaire aux

essals sulvants.
B. Réduction.

En absence de platine, la réduction par Cu en solution sulfurique, dans
lespace de 1/, & 1/, heure était incompléte, méme & 1’ébullition. Nous
Pavons constaté en essayant cette réduction dans des erlenmeyer ou des
béchers, tantot au bain-marie, tantét a la flamme. Par contre, si 'on in-
troduisait une lame de platine d’environ 1 c¢m? de surface (pour 20 cm?
de liquide), la réduction s’accélérait et devenait quantitative en présence
de 1—2 g d’acide sulfurique et de 50—150 mg de CuSO, 5 H,0.

Il était alors logique de poursuivre nos essais dans les capsules de
platine utilisées pour la calcination de P’extrait du vin.

Le cuivre reconnu exempt de fer, découpé en lamelles de 1 cm? de
surface, fut dégraissé par traitement & chaud avec une lessive de potasse
a 200/, lavé, rapidement décapé par HNO; (1 -}~ 1), puis abondamment rincé
a leau courante. Apres derniers rincages & leau distillée, ces lamelles
furent séchées a I’étuve a 1200 C.

Kssai 1. La solution ferrique — formant un volume de 20 cm? au total
et contenant 1 cm? de solution de Fehling 1 - 2 g H,S0, — est traitée
au bain-marie par Cu durant 10 minutes, en maintenant le volume autour
de 15—20 em?. Transvasé dans un erlenmeyer de 50 cm? contenant 0,5 g
de NH,CIl, rincé trois fois avec 2 cm?® d’eau, refroidi 45 secondes sous
I’eau courante.

em? de sulfate ferrique 0,004 n cem?3 de bichromate
ajoutés 0,004 n trouvés
LR e T S A - 5,00
e s sl el e g
L e e S i L MY 2
SO0 Gl L e e AN N 2,60
Bl e et L R St e i f B
B e ot Tl 2y WIS LD P AR e L, 1,00
B0 sl e e e e e T 0,82
el S T S ek e e e i T R R D)
7 510 s g e S A AT R o 7,52

Fissai 2. Opéré comme précédemment, mais en utilisant 150 mg de
CuS0, 5 H,0 et 2,6 g H,S0,. Rincé 2 fois avec 1—2 cm3 d’eau.

cm3 de sulfate ferrique 0,004 n em3 de bichromate 0,004 n
B B0 i 2 s T e o e b as i
o Bl S e TR S s e e S B
K - A R o Al A 2,22
S0 F e Tt U e R G

PO et e st e e B T )



La teneur en cuivre de la solution (environ 0,750 de CuS0O, 5 H,0) est
tout particulierement favorable 4 un virage trés net de la diphénylamine.

Kssais de détermination sur un liquide synthétique.

Dans 4 capsules de platine, introduit les substances suivantes, cor-
respondant a 50 em? d’un vin contenant par litre environ 2,6 g de matiere
minérale, 20 g de sucre et 8 g d’acide tartrique:

K2C0O3 puriss pro analysi . . . 0,100 g
NaCl puriss pro analysi . . . 0,005 g
CaCO3 puriss pro analysi . . . 0,020 g
MgS04 . 7 H20 puriss pro analysi 0,055 g
H3PO4 & 8300 puriss pro analysi 0,030 g
Glucose puriss pro analysi . . . 1,000 g
Acide tartrique puriss pro analysi 0,400 g

Chaque capsule recoit 20 em?® d’eau, puis des quantités différentes de
sulfate ferrique sous forme de solution 0,004 n introduite au moyen de la
microburette. Le tableau ci-contre résume les résultats obtenus aprés
calcination:

Fe2(S04)3 0,004 n Bichromate 0,004 n |Fer trouvé
. : Fer correspondant :
introduit trouvé enmg par/

e Jo| €0 g par [ de vin i ! T
en cm? par capsule en cm? par capsule e vin
|

1,0 4.5 1,02 4,6
2,0 8,9 2,02 9,0
3,0 13,4 3,00 13,4
4,0 17,9 4,00 17,9

Essais de détermination sur vin,
Opéré sur un vin de Riesling X Sylvaner du Domaine de Caudoz a
Pully, additionné de 8 mg de fer par litre. Le tableau ci-contre résume
les essais effectués.

o o Fer initial | Fer trouvé
& el 3 Produit de départ en mg par | en mg par
P [ de vin [ de vin
1 50 cm3 de vin . . . — 24,6
2 50 em3 de vin . . . — 24,4
3 100 emS do vin . . 49,0 48,3
g
4 { et } FobaLs 24,6
1 g glucose
0 ecm3 vin } g
2 {+ 2,5 em3 Fe 0,004 n i s
[ 50 ¢cm3 vin
6 + 2,5 ecm3 Fe 0,004 n 35,65 35,8
l+ 1 g glucose
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Spécificité de la réduction par Cu - H2S80.
Nous avons constaté que la précision de notre méthode n’était prati-
quement pas influencée par les éléments figurant dans le tableau ci-contre:

Subst o Tenenr de I'élément | Erre.ur
ur stancelz _.aJO:. - Elément actif expérimenté, | rﬁlatllv,e
avant calcination o ng Pa,l‘ Titra 5 0 810‘188
| en %
|
KMnO4 MnVH 50,0 0
MnSO4 .4 H20 Mn!! 50,0 —0,5
As203 Astd 60,0 +1,5
Na2S203 Stv g0 200,0 —3,5
NiSO4 7 H20 Nill 100,0 -+2,0
ZnS04 7 H20 Znt , 100,0 +0,5
NaCl Q11 | 1000,0 | 405
Al(OH)3 ; At 200,0 —0,5
K2Cr207 | CrVI | 100,0 4-3.0

Teneur en fer de vins courants normaux.
Nous avons fait figurer, dans le tableau ci-dessous, la teneur en fer
d’un vin de méme provenance au cours des années 1928 & 1935.

Teneur en fer d’un vin de Chasselas
du Domaine fédéral de Caudoz a Pully de 1928 a 1935.

Années Fer en g par [
1137 < AN R el B T S SR C ) 15
1 T S S Ve A S P 1 1.0 )
RO orere s s o L 10,0018
b IE e e R e R e e, e, 00036
1982 .. wbpem paemt cai dis BN 0 0047
PAEE 5 Dl C o e e S O (A ]
L I P P e i e 10
1935 ‘ P A G 0a

Enfin, le dosage du fer dans quelques vins suisses a donné les ré-

sultats suivants:  Topeur en fer de quelques vins suisses.

Provenance et millésime Fer en g par {
Féchy 1988 T e e e e 0068
Bougy L9SE - o Sl s IO e G
Yvorne 1980 v e e L0095
Neuveville 1935 ", . . . ...+ 90,0085
Dezaley .. 1985 =& o ot o 00108
Villeneuve 1930 . . . . . . . 0,0089
Villeneuve 1930 . . . . . . . 0,0025
¥illemouive 1982 .. . v oo 60112
Villeneuve 1934 . . . . . . . 0,0049
Aigle 1930 o et i Tal e DOUSY
Aigle EIOS Ve L e e SNBOEED
Villette BI86 o s e -3 s 1004T
Dardagny 19386 . ... & s 10,0061

Chardonne 1935 . . . . . . . 0,0040
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Il ressort de la lecture de ce tableau qu’il ne semble pas y alvoir
de relation bien établie entre la teneur du vin en fer et son origine. Il y
aurait lieu de tenir compte des traitements culturaux et des conditions
météorologiques de 'année. De plus, des teneurs élevées correspondent en
général & des manipulations défectueuses, telles que le contact de la ven-
dange, des mofits et vins avec des appareils en fer, le traitement des ving
avec des produits cenologiques trés ferrugineux (certaines terres d’Espagne,
amiantes mal lavés) ou la filtration dans des filtres défectueux.

Résums.

Nous avons décrit une méthode de dosage du fer dans les mofits, vins
et cidres. Cette méthode, d’une précision supérieure aux méthodes colori~
métriques actuellement en vigueur dans les laboratoires d’cenologie, est

assez rapide pour remplacer avantageusement ces dernieres. Par ailleurs,
elle ne nécessite que des réactifs courants et n’offre pas plus de diffi-
cultés que la détermination de l’alcalinité des cendres par exemple.

L’application de cette méthode a des vins suisses nous a permis de
constater qu’il ne semblait pas y avoir de relation bien établie entre la
teneur en fer et lorigine du vin. ;

Détermination de I'extrait des vinaigres.
Par Dr P. BALAVOINE, Chimiste-adjoint du Chimiste cantonal, Genéve.

La teneur en extrait passe a juste titre pour tres importante dans
Pappréciation des vinaigres, notamment des vinaigres de vin. La détermina-
tion de cette valeur n’a donc pas manqué d’avoir été Iobjet de quelques
travaux. On a commencé par opérer par voie directe. Mais & la suite de
travaux ultérieurs on a été conduit & donner la préférence & la méthode
indirecte établie sur la densité, aprés qu’on ait cru pouvoir déclarer que
la méthode directe donnait des résultats erronés. La question parait tran-
chée actuellement en faveur de la méthode indirecte, si bien que notre
Manuel suisse, IVme édition, I’a adoptée.

Cependant on peut montrer qu’elle n’est pas irréprochable et qu’elle
donne des valeurs péchant par exceés. Dans la méthode indirecte la quantité .
de Pextrait est obtenue en fonction de la densité du vinaigre, celle-ci étant
calculée a partir de la densité apparente corrigée de deux valeurs pro-
portionnelles aux pourcentages d’acide acétique et d’alcool?). Une premiere
cause d’erreur provient de ce que la correction due & lacide acétique est
calculée sur lacidité totale, selon Windisch et Schmidt qui affirment que
lacidité fixe est relativement si faible que l’erreur est insignifiante.

[’exemple suivant montre cependant qu’elle n’est pas négligeable.

D’une solution aqueuse d’extrait de vin (sans alecool) on prend deux
parts égales, dont 'une est additionnée de 506 environ d’acide acétique.
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