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angeben, wie in Tabelle II an Analysen aus unserer Untersuchungspraxis
gezeigt wird. Immerhin liegen die Werte bei reinen Eipulvern selten um
mehr als 306 auseinander.

Le dosage de la farine de riz ajoutée dans la moutarde de table
(2eme note)
par le Dr. CH. VALENCIEN, chimiste cantonal et le Dr.J. TERRIER, chimiste,
Laboratoire cantonal, Genéve.

Dans une précédente communication (M. L. H. 27, 1936, 377), nous avions
présenté une observation concernant 1'exactitude du dosage de I'amidon, par
la méthode de von Fellenberg, dans le cas de la moutarde de table. On sait
qu’il s’agit de 'amidon provenant de I'addition de farine de riz, autorisée
par I’Ordonnance fédérale jusqu'a concurrence de 107, de la substance seche.
En opérant, d'aprés le Manuel suisse des denrées alimentaires, le dosage
selon la méthode indiquée, sur une moutarde préparée sous notre controle,
nous avions retrouvé notablement moins de farine de riz que la quantité in-
troduite et nous avions atfribué cette insuffisance a la présence d’un colloide
protecteur, empéchant la floculation complete de I'amidon par 1'iode. Nous
avons continué & vouer notre attention & ce probléme et les nouvelles obser-
vations que nous avons faites montrent, qu'en réalité, la cause de ce phéno-
méne doit étre recherchée dans une modification de la molécule d’amidon. Si,
en effet, on observe sous le microscope une moutarde de table additionnée de
farine de riz et de fabrication ancienne, on remarque que les grains d’amidon
sont gonflés dans une mesure notable et que leur forme est moins géométrique.
A cette modification visible doit nécessairement correspondre une transformation
intime, une sorte de clivage de le molécule vers la forme dextrine, qui ne
donne plus avec I'iode un produit d’addition total et stable. On en a la preuve
lorsqu'on lave le précipité d’iodure d’amidon obtenu avec de l'alcool a 609,
comme le prescrit la méthode; au 2me lavage, on voit le précipité se dissoudre
peu a peu; le phénomeéne s’observe bien quand on agite avec une baguette
de verre.

En d’autres termes, le complexe iode-amidon n’est stable et total que si
la molécule d’amidon est intacte. Dés que, sous l'influence de facteurs divers,
tel que: acides, ferments, chaleur, la molécule d’amidon est désagrégée plus
ou moins, le produit d’addition avec l'iode devient un édifice instable et in-
complet. C’est ainsi que nous avons pu observer incidemment, sur une plante
bulbeuse: le bunium bulbocastaneum, le méme phénomeéne, bien qu'a un degré
moindre, lorsqu’il s’est agi de doser l'amidon dans les bulbes en voie de
germination.

Dans notre 1re publication, nous avions proposé de tourner la difficulté
en ayant recours a la mesure de l'angle de polarisation de la solution chloro-
calcique, tout en faisant remarquer que le procédé devenait délicat. A la
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suite de nouveaux essais, nous pouvons apporter, aujourd’hui, une solution bien
meilleure & ce probleme. Aprés la dissolution de I'amidon par la liqueur
chlorocalcique (en réalité, il s’agit d’amidon-dextrine comme on l'a lu), on
reprécipite ces deux glucides supérieurs par l'alcool, on les transforme en
glucose par une simple ébullition en solution chlorhydrique et on dose finale-
ment le glucose par iodométrie, selon Kokltoff (Z.U.N.G. 45, 1923, 131 et
141). Cette fagon de faire nous a donné entiere satisfaction et voici comment
il convient d’opérer:

a) Détermination de la substance séche.

Environ 3 & 5 g de moutarde sont pesés exactement (il faut opérer ra-
pidement) dans une capsule de platine, en prenant soin d’étaler la substance
le mieux possible; on dispose la capsule sous une cloche a vide et on Iy
laisse pendant 12 heures: on termine la dessication & 'étuve.

b) Détermination de I'amidon, respectivement de la farine de riz.

On pese exactement 10 & 15 g de moutarde (poids exprimé par S dans
la formule donnée en fin de ce travail) dans une cartouche de centrifugation
en verre de Jéna, de 50 cm3 environ (diameétre int. env. 3 cm; long. env. 9 cm),
quon a eu soin de tarer préalablement, y compris une baguette de verre. On
introduit 25 e¢m3 d’alcool et on agite de facon a bien décomposer I'émulsion.
On centrifuge et on décante le liquide clair surnageant. On répete encore
deux fois le traitement & I’alcool, puis on remplace l'alcool par de l'éther et
on procede, de méme, a 2 traitements.

La cartouche est soumise & 'action d’une chaleur modérée pour éliminer
I'éther, puis on chauffe 20 & 30 minutes & I’étuve pour chasser l'alcool ré-
siduel et on repese aprés refroidissement. On obtient de la sorte le poids du
résidu dégraissé de la moutarde (exprimé par P dans la formule).

On peése g 0,5 de celui-ci dans une cartouche de centrifugation plus petite
(contenance env. 30 em3, diametre int. env. 2 cm; long. env. 9 & 10 cm). On
introduit 10 em3 d’alcool & 40°, on mélange et on centrifuge. Le liquide sur-
nageant clair est décanté et on répete encore 2 fois cette opération.

Ce traitement élimine, entr’autres, le reste de l'acide acétique, en méme
temps que le saccharose, lorsque celui-ci a été employé dans la préparation
de la moutarde, ainsi que le glucose provenant du glucoside de la graine de
moutarde.

On ajoute 8 & 10 em3 de liqueur chlorocalcique, selon von Fellenberg (sol.
de CaCl2 1 - 1, neutre) et on chauffe avec précaution sur une toile d’ami-
ante jusqu'a légere ébullition, qu'on maintient pendant 8 & 10 minutes.

Apres refroidissement, on dilue avec de l'eau et on transvase, en lavant,
dans un ballon jaugé de 50 ecm3; avant de compléter au trait; on ajoute 2,5 cm3
de réactif de Mayer (Ph. H. V.). On mélange soigneusement, on laisse reposer
/4 d’heure et on filtre sur un tampon de laine de verre qu’on maintient com-
primé dans le fond d’un entonnoir. Le filtrat passe d’abord trés trouble, on
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le reverse dans I'entonnoir jusqu'a ce qu'il coule parfaitement clair. En gé-
néral, ce résultat s’obtient rapidement; il peut cependant arriver que le filtrat
reste légéerement opalescent, mais cela ne présente pas d’inconvénient.

On en préleve 20 em3 dans une grande cartouche de centrifugation de
100 em3 environ (diametre int. env. 3,5 em long. env. 11 em), on ajoute 60 cm3
d’alcool & 95°, on mélange bien et on laisse reposer le temps nécessaire pour
que le précipité d’amidon-dextrine soit bien rassemblé (1 & 2 heures au maxi-
mum). On centrifuge, on décante le liquide clair et on lave 3 fois, en pro-
cédant de la méme facon, avec chaque fois 10 em3 d’alcool & 70°. On chasse
I'alcool résiduel en chauffant la cartouche !/2 heure dans une étuve vers 80°,
puis on ajoute 10 em3 d’eau, 5 em3 d'acide chlerhydrique environ 3 N et on
dispose la cartouche dans un bain-marie & I’ébullition. On remue au début
avec une baguette pendant 1 & 2 minutes, on retire la baguette, qu'on met
de coté apres l'avoir égouttée, puis on couvre avec une «poire» en verre
pleine d’eau froide, qui fait fonction de réfrigérant, et on maintient la car-
touche dans le bain-marie pendant 45 minutes. Le liquide est ensuite neutra-
lisé (on reprend pour cela la baguette qu'on a mise de coté), en présence de
méthylorange, par de la soude caustique approximativement 5 N et on le
transvase finalement dans un poudrier avec bouchon rodé. (Il reste en général,
apres I'hydrolyse, de petits flocons en suspension; on ne s’en soucie pas, ceux-
ci ne sont pas de l'amidon non transformé et ils ne genent en rien la suite
des opérations). :

Dés que le liquide s’est refroidi, on dilue & 100 ¢m3 environ et on laisse
couler d'une burette 15 em3 de solution 0,1 N d’iode, puis au moyen dun
cylindre gradué et en agitant, 30 cm3 dune solution approximativement
0,1 N de soude caustique. On abandonne 15 minutes & l'obscurité, apres quoi
on rend acide par 25 cm3 d’acide sulfurique de d. 1,1 (15 & 20 9,) et on titre
liode en excés au moyen dune solution 0,1 N dhyposulfite de sodium, en
ajoutant, vers la fin et pour faciliter le virage, un peu de solution d’amidon
comme indicateur.

Le calcul se fait comme suit: soit N le nombre de ecm3 de solution 0,1 N
d’iode employé. 1 em3 de solution 0,1 N d’iode correspond & 8,1 mg d’ami-
don-dextrine, soit a 0,0081 g.

Si I'on prend, selon le Manuel suisse des denrées alimentaires 1,3 comme
facteur de transformation de I'amidon en farine de riz, on obtiendra la teneur
de celle-ci en %, de la moutarde de la fagon suivante:

0,0081 X N X5 X P X100 % 1,3
S
Le calcul complet pour obtenir la teneur en farine de riz en % de la
substance seche, sera:
0,0081 X N X5 X P X100 X 1,3 X 100
S XM
M étant la substance séche déterminée selon a).
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Voici pour terminer, quelque résultats obtenus dans des dosages récents:

0o de farine de riz rapporte & la
substance séche
Méthode v.FeHenbergl Méthode ci-dessus

Moutarde type fabriquée sous cantrﬁ]e*)} 6.5 10.3
(%% de farine de riz calculé : 10) ’ %
Moutarde As Sl fmg o L s 4,7 10,6
O . A -+ L 5,9 11,8
e N S DT 14,1 15,9
» I L SR e R 0,4 12,7

*) Au moment de l'analyse la moutarde était vieille de 2 mois.

Resumé: Dans une premiere publication, nous avions signalé la difficulté
d’application de la méthode de von Fellenberg au cas spécial du dosage de
I’amidon de la farine de riz dans la moutarde de table. De nombreux essais
ont confirmé ce fait et nous ont permis d’en donmer la véritable explication,
ainsi que de proposer une nouvelle méthode simple et stre. Celle-ci comporte
les opérations suivantes:

a) Dissolution de I'amidon-dextrine, sur le résidu dégraissé de la moutarde,
par la solution concentrée de chlorure de calcium.,

b) Reprécipitation de 'amidon-dextrine par 1'alcool.

¢) Hydrolyse de I'amidon-dextrine & 1’état de glucose.

d) Dosage iodométrique du glucose formé.

Melezitosehaltige Rottannenhonige der Ernte 1938.

Von Dr. TH. von FELLENBERG.
(Aus dem Laboratorium des Kidg. Gesundheitsamtes, Vorstand: Prof. Dr. J. Werder.)

Nach personlicher Mitteilung von Herrn Dr. Morgenthaler, Chef der
Bienenabteilung der Eidgenossischen Versuchsanstalt Liebefeld, sind diesen
Sommer vielfach Rottannenhonige eingetragen worden, welche schon kurz
nachher in den Waben kristallisierten und nur schwer, zum Teil {iberhaupt
nicht vollstindig ausgeschleudert werden konnten. Es war nach allem, was
die Literatur dariiber berichtet, ohne weiteres klar, dass nur ein verhiltnis-
méassig hoher Melezitosegehalt die Ursache dieser Erscheinung sein konntel).

Herr Dr. Morgenthaler war so freundlich, mir drei Muster solcher
Honige zur Verfiigung zu stellen: 1. einen Schleuderhonig vom Liebefeld,
2. einen vom Ostermundigenberg und 3. die Wabenriickstinde eines unvoll-
stindig geschleuderten Honigs von Limpach. Im letztern Fall waren die

1) Vergl. u. a. Noftbohm und Lucius, Z. U.L. b7, 549, 1929; 61, 195, 1931; Th.v. Fellen-
berg, diese Mitt. 28, 139, 1937.



	Le dosage de la farine de riz ajoutée dans la moutarde de table (2ème note)

