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Méthode de dosage combiné de la matiere grasse et des
sucres dans les substances alimentaires telles que
produits auxiliaires pour la patisserie

Par J. Terrier, Laboratoire cantonal, Genéve

Au cours des essais exécutés pour la mise au point de la méthode de dosage
de la matiére grasse par extraction a l'alcool bouillant, complétée par une ex-
traction secondaire avec de I'éther, j'avais observé une dissolution notable des
sucres. Ce fait est bien connu, mais je ne crois pas qu’il ait é¢té utilisé jusqu'ici
pour la séparation et le dosage des sucres.

Cette observation est a I'origine de 1'étude méthodique de la solubilité des
sucres dans les alcools que jai faite.

I1 est resulté de cette étude des constatations trés intéressantes; en voici un
exemple.

Le saccharose se dissout relativement facilement dans l'alcool éthylique a
90 9/o (obtenu en ajoutant a 100 cm?® d’alcool a 95 %, 8 cm? d’eau). Ainsi, gr. 0,8
de saccharose se dissolvent aisément dans 105 cm? d’alcool a 90 %o (on verra
plus loin la raison de ce volume de 105 cm?). Le glucose y est également rela-
tivement soluble. 105 cm? de cet alcool peuvent dissoudre facilement gr. 0.5 de
giucose. Quant au fructose, il s’y dissout extraordinairement facilement.

Pour étudier cette solubilité, j’ai procédé comme suit:

La quantité de sucre pesée est placée dans un tube a centrifuger de 100 cm?
environ de capacité, pourvu d’'un bec (comme un becher) et on ajoute 35 cm?
d’alcool a 90 %. A T'aide d’'une baguette de verre, on agite de 5 en 5 minutes,
pendant 45 minutes environ, soit 8 a 9 fois, puis on centrifuge (a 4000 tours) ¢
on  décante le liquide-surnageant. Cette décantation se fait trés aisément, le
sucre colle en quelque sorte au fond du tube. Dans le cas ou la décantation
ne se fait pas aussi facilement, il suffit d’ajouter, avant la centrifugation, gr.
0.1 environ de terre d'infusoires (Kieselguhr). Celle-ci forme un film a la sur-
face de la substance et il ne passe aucune parcelle de celle-ci avec le liquide
décanté, mais tout au plus quelques flocons de terre d'infusoires, ce qui n’a aucun
inconvénient.

On répete Pextraction avec 'alcool (méme volume) une deuxiéme et une
troisieme fois dans les mémes conditions.

J'indique ci-dessous une application, soit le dosage indiqué dans le titre de
ce travail.

Env. 1 gr. a 1,5 gr. de substance (pesée exactement) est introduite dans le
tube a centrifuger décrit ci-dessus.

Si la substance n’est pas a I'état de poudre, mais qu’elle soit une péte, on
ajoute de la terre d’infusoires jusqu’a ce qu’on ait obtenu 1'état pulvérulent. On
stche ensuite complétement a 1'étuve, a une température de 60 a 70°.
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On introduit alors 35 cm?® d’alcool a 90 %o dans le tube a centrifuger et on
opére comme je I'ai indiqué ci-dessus pour les essais de la solubilité des sucres.

Les liquides décantés sont évaporés successivement dans une capsule de
porcelaine de 100 cm? env. de contenance. Pour éviter une ébullition trop forte
de 'alcool, il est prudent de diluer en ajoutant chaque fois 10 cm?® d'eau. D’autre
part, si la substance est acide et que du saccharose soit présent, et qu’on veuille
éviter 'interversion de celui-ci (par exemple dans le cas ou du glucose existe
en méme temps que le saccharose), il faut neutraliser le liquide décanté avant
I'évaporation. Pour cela, on ajoute un petit carré de papier a 'azolithmine et on
neutralise trés exactement avec une solution de soude caustique 0,04 N {N/25).
Il faut éviter un excés d’alcali qui pourrait décomposer une partie du sucre.

Le résidu sec final dans la capsule contient le ou les sucres extraits, mais il
contient également, entre autres, une petite partie des lipides (phosphatides)
qu’il est nécessaire d’extraire puisque la méthode comporte également le dosage
de la matiére grasse. Pour cela, il suffit simplement de verser dans la capsule,
a 2 reprises, 10 cm?® d’éther, on remue avec précaution, on verse dans un erlen-
meyer taré et on le distille. Ce méme erlenmeyer servira par la suite a recueillir
le reste de la matiere grasse.™)

Dosage des sucres

Celui-ci est fait, pour autant qu’il s’agisse d’aldoses, par iodométrie selon
Kolthoff1). J'utilise cette méthode iodométrique depuis un certain temps et je la
considere a la fois comme une méthode élégante et comme une méthode trés
exacte, apres 'avoir controlée notamment avec du glucose et du saccharose puriss.

Voici le mode opératoire suivi:

I. La substance ne contient comme sucre que du glucose.

Apres avoir chassé le reste d’éther de la capsule, on reprend par I'eau et on
transvase, en ringant plusieurs fois la capsule, le liquide dains un ballon jaugé
de 250 cm3,

Avant de compléter a la marque, on ajoute 0,25 cm?® de solution de ferro-
cyanure de potassium a 8 /s et 0,25 cm? d’une solution d’acétate de zinc a 4,6 %/o,
en agitant chaque fois; on complete au trait, on agite encore vivement et on
filtre sur un filtre plissé.

Pour la titration, on préléve 25 cm? de filtrat qu’on introduit dans un flacon
poudrier de 300 cm? env. (avec bouchon rodé), on compléte au volume de 100
cm? env. avec de I'eau distillée, on ajoute, en agitant le poudrier avec la main
pour mélanger aussitot les liquides, 15 cm? de sol. 0,1 N d’iode, puis 25 cm? de

*) Sila teneur en sucre est élevée, il sera prudent d’ajouter dans la capsule un peu
dc terre d'infusoires, de fagon a éviter que le sucre n’enrobe la matiére grasse et ne con-
trarie son extraction par I'éther. Dans ce cas, lorsqu'on reprendra ensuite par I'eau, il
suffira de filtrer pour séparer la terre d'infusoires.
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sol. 0,1 N de NaOH (le titre n’a pas besoin d’étre exactement 0,1 N). On agite
encore pour obtenir un mélange bien homogene (il faut agiter en tournant afin
que des gouttes de solution ne soient pas projetées contre le bouchon) et on laisse
reposer exactement 15 minutes a I'obscurite. L’oxydation par la solution hypo-
iodique se fait le mieux a la température de 17 a 20°. Si la température extérieure
est supérieure ou inférieure, on place simplement le flacon dans de 'eau dont
la température est maintenue dans les limites ci-dessus.

Aprés le repos de 15 minutes, on introduit 20 cm?® de solution env. 15 a 20 %
d’acide sulfurique (120 cm? acide sulfurique conc. %o), on agite et on titre I'exces
d'iode par une solution exactement 0,1 N d’hyposulfite de sodium, en ajoutant,
vers la fin de la titration, quelques gouttes d’une solution d’amidon soluble a
titre d’indicateur.

Le nombre de cm? d’iode 0,1 N obtenu X 0,009 donne la teneur en glucose
de la prise.

LLa correspondance entre la solution 0,1 N d’iode et celle d’hyposulfite est
faite dans les mémes conditions.

Remarques: Pour ces titrations, des burettes de 25 cm?, divisées en /20 de
cm?, conviennent le mieux.

Dans la titration du glucose (mais cette régle est aussi valable pour les
autres sucres), il faut que la quantité d’hyposulfite en retour représente au mini-
mum la moitié du volume de solution d’iode introduite, afin d'étre certain que
I'oxydation de I'aldose est bien compléte.

Si ce n’est pas le cas, il faut diminuer la prise. De méme si la quantité d’iode
obtenue dans la titration est trop petite, il est avantageux d’augmenter le volume
de la prise.

De plus, si 'on a a doser une quantité de sucre trés faible, on peut avan-
tageusement utiliser des solutions 0,04 N d’iode et d’hyposulfite.

Les volumes de solutions 0,1.IN de soude caustique et d’acide sulfurique 15
a 20 %o restent les mémes.

I1. 1l existe a la fois du glucose et du saccharose.

Le glucose est dosé comme ci-dessus. Pour le dosage du saccharose, on pré-
l¢ve un volume convenable, supposons 25 c¢cm? qu’on introduit dans un ballon
a long col de 100 cm? (un ballon jaugé est ce qui va le mieux), on additionne
25 cm?® d’eau, puis 1 cm? d'acide chlorhydrique normal et on intervertit pendant
30 minutes dans un bain-marie en nette ¢bullition. Aprés ce temps, on plonge
le ballon dans de I'eau froide pour hater le refroidissement, on ajoute une seule
goutte de méthylorange, on neutralise avec de la soude caustique normale, on
transvase, en ringant, dans un flacon poudrier de 300 cm? et on opére la titration
comme ci-dessus, en observant toujours les régles indiquées dans les remarques.

On obtient comme suit la teneur en saccharose:

On soustrait le nombre de cm? obtenu pour la titration du glucose (il faut,
bien entendu. que ce nombre corresponde a une prise de volume égal) du nombre
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obtenu dans la titration du saccharose; en multipliant la différence par 0,0171
on obtient la teneur en saccharose de la prise qu'on exprime ensuite en %/.

I11. Le produit contient du sucre interverti.

Ici, la titration iodométrique selon Kolthoff est en défaut. Dans ce cas, on
reprend le résidu dans la capsule par de I'eau, on porte a un volume convenable
et on dose le sucre par la méthode de Fehling en utilisant I'acétate de plomb
comme défécant (aprés addition d'un peu de chlorure de sodium pour facilifer
la précipitation). Il faut employer le moins possible de défécant car la solution
est presque pure.

On peut par contre opérer le dosage iodométrique en ayant recours a la
méthode de von Fellenberg et Demont?).

Dosage de la matiere grasse

La substance qui reste dans le tube a centrifuger est additionnée de 15 a
20 cm? d’alcool a 95 %o, on place le tube dans un bain-marie maintenu en légere
ébullition et on opére I'extraction exactement comme elle est indiquée dans une
précédente publication: Un nouveau procédé de dosage de la matiere grasse dans
les produits alimentaires en poudre?).

On répéte une deuxiéme ébullition avec le méme volume d’alcool.

La solution éthérée est recue finalement dans I'erlenmeyer taré dont il a
déja été question ci-dessus, et on continue selon le processus habituel.

Résume

Le travail ci-dessus indique un procédé de dosage combiné de la matiére
grasse et des sucres dans les denrées alimentaires.
Les sucres sont extraits en premier lieu a ’aide d’alcool a 90 %. Le dosage
se fait, de préférence, par iodométrie.
La matiere grasse est extraite ensuite sur le résidu par la méthode décrite
précédemment.
Zusammenfassung

In vorstehender Arbeit wird ein Verfahren zur gleichzeitigen Bestimmung
des Fettes und Zuckers in Lebensmitteln angegeben. Der Zucker wird zunachst
mit Hilfe von 90%igem Alkohol extrahiert. Die Bestimmung erfolgt mit Vorteil
jodometrisch.

An dem Riickstand wird das Fett hierauf nach der frither beschriebenen
Methode isoliert und bestimmt.
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