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INTRODUCTION  

1. La huitième session du Comité du Codex sur.les méthodes d'analyse et d'échantillonnage  
s'est tenue à Budapest du 3 au 7 septembre 1973, à l'aimable invitation du Gouvernement de 
la Hongrie. Les débats ont été présidés par M. A. Miklovicz, Président du Comité hongrois 
du Codex. La session a été ouverte par M. K. Karesai, Secrétaire général du Comité national 
hongrois de la FAO, qui a souhaité la bienvenue aux participants et a souligné l'importance 
de se mettre d'accord sur des méthodes appropriées d'analyse et d'échantillonnage dans le 
cadre de la normalisation internationale des denrées alimentaires. Etaient présents des 
déléguas de 20 pays et de 9 organisations -internationales. La liste des participants, y 
compris les fonctionnaires de la FAO, figure à l'Annexe I du présent rapport. 

ADOPTION DE L'ORII E DU JOUR 

2. Le Comité adopte l'ordre du jour après modifié comme suit la succession des points à 
examiner: 

L'examen du point 4 est différé jusqu'à l'arrivée du Secrétariat de la FAO; 

Les points 5, 6 et 8 	seront discutés après l'étude des plans d'échantillonnage 
statistique pour la détermination du contenu net; 

Le point 10 est placé immédiatement après le point 3. 

DESIGNATION DES RAPPORTEURS  

3. MM. W. Horwitz de la délégation des Etats-Unis et G. J anssens de la France ont accepté 
de remplir les fonctions de rapporteurs et ont été ainsi désignés par le Comité. 

MANDAT DU COMITE DU CODEX SUR LES METHODES D'ANALYSE ET D' ECHANTILLONNAGE (CCMAS) ET  
PROCEDURE A SUIVRE POUR SOUMETTRE DES METHODES D'ANALYSE ET D' ECHANTILLONNAGE A L'EXAMEN  

DU CCMAS  

4. Le Comité a examiné un document de travail (CX/MAS 73/6) qui contenait des propositions 
faites par le Danemark et les Etats-Unis concernant certaines questions de procédure. La 
délégation de Danemark a invité le Comité à axer ses travaux essentiellement sur les 
méthodes générales et à laisser aux comités de produits le soin d'élaborer des méthodes 
spécifiques, ce qui permettrait d'éviter des retards dans l'approbation des méthodes Codex, 
voire des normes. Plusieurs délégations n'ayant pas soutenu cette proposition, le Comité 
charge un Groupe de travail ad hoc - constitué des représentants de l'Australie, du 
Danemark et des Etats-Unis -d'~dier ce problème tout en évitant de modifier radicalement 
le mandat du Comité et les Principes généraux pour l'élaboration des méthodes d'analyse du 
Codex. 

5. La délégation des Etats-Unis a proposé l'élaboration d'un système administratif qui 
permettrait la présentation, l'examen et l'approbation des méthodes d'analyse et d'échan-
tillonnage dans des conditions bien déterminées. Le Groupe de travail ad hoc a été invité 

faire également rapport sur ce sujet. Le rapport du Groupe ad hoc est reproduit à 
l'Annexe II du présent rapport. 
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6. Au cours des débats sur le rapport du Groupe de travail ad hoc, les points suivants • 
ont été soulevés: 	 \. J 

La révision des méthodes adoptées figurant dans des normes Codex de produits ou 
même le remplacement de ces méthodes par d'autres, ne saurait représenter un amendement aux 
normes Codex en cause. Il s'agit là d'une question que la Commission pourra souhaiter 
étudier en temps utile. 

Selon plusieurs délégués, les essais interlaboratoires réalisés dans différents 
pays devraient être préférés aux essais interlaboratoires effectués dans un pays seulement, 
pour assurer la prise en considération des différences concernant les réactifs,  les solutions 
titrées, l'appareillagem etc. utilisés. 

Le Comité note que le Groupe de travail ad hoc n'a pas considéré le problème de 
l'échantillonnage. 
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Le Comité souscrit aux conclusions du rapport du Groupe de travail ad hoc mais décide 
qu'il n'y a pas lieu d'exiger que les essais interlaboratoires soient faits l'échelle 
internationale, encore qu'il convienne de leur accorder la préiórence. Le Comité adopte 
le rapport du Groupe de travail en y introduisant un amendement précisant qu'il est 
souhaitable mais non obligatoire que les essais interlaboratoires soient réalisés au niveau 
international. La délégation du Danemark a signale qu'elle jugeait raisonnable le rapport 
du Groupe de travail ad hoc mais que son Gouvernement pourrait ne pas être nécessairement 
d'accord avec les conclusions du Groupe concernant le mandat actuel du Comité du Codex sur 
les méthodes d'analyse et d'échantillonnage. Le Comité exprime ses remerciements aux 
membres du Groupe de travail ád hoó. 

PLAN D'ECHANTILLONNAGE STATISTIQUE POUR LA DETERMINATION DU CONTENU NET  

Le Comité était saisi des documents CX/MAS 73/13 et 73/14 ainsi que CX/FL 72/8 et 
73/12 concernant l'interprétation statistique de l'expression "contenu net" en liaison 
avec l'inspection des lots. Il a été informé de la décision du Comité du Codex sur 
l'etiquettage des denrées alimentaires selon qui, pour l'interprétation de la déclaration 
du contenu net sur l'étiquette, le critère à retenir est la valeur moyenne du contenu de 
tous les récipients constituant un échantillon approprié, sous reserve qu'aucun de ces 
récipients ne présente de valeur excessivement faible (voir ALINORM 72/22, par. 52 et' 
ALINORM 74/22, par 75). 

Etant saisi de plusieurs plans d'échantillonnage différent entre eux sur divers points 
(nombre d'unités examinées par lot, simplicité, destruetivité et nombre de catégories de 
produits), le Comité décide de créer un Groupe de travail ad hoc constitué des délégations 
de l'Australie, du Canada, de la France, de la Hongrie,.des Pays—Bas, de la Suisse, du • 
Royaume- Uni, et des Etats- Unis. Le Groupe de travail ad hoc a été chargé de préparer un 
schéma de plan d'échantillonnage basé sur toute la documentation disponible concernant la 
détermination du contenu net de différents types de denrées alimentaires. Le rapport du 
Groupe de travail ad hoc est reproduit à l'Annexe III du présent rapport. 

Le Comité a entendu un exposé verbal du Président du Groupe de travail, M. G.E. 
Anderson, qui a précisé que le Groupe était convenu de certaines hypothèses statistiques, 
spécifications et définitions h ádoptsraux fins de la vérification de la conformité à la 
déclaration du contenu net, mais qu'il n'avait pu se mettre d'accord sur certaines 
questions importantes traitées en détail dans son rapport et exigeant des décisions d'ordre 
politique. Ces questions devraient $tre considérés h la lumière des observations des 
gouvernements et diverses institutions intéressées puisqu'elles oomportent des considérations 
administratives. Le Président du Groupe de travail ad hoi a encore exprimé l'opinion que 
les documents traitant des problèmes d'échantillonnage TCX/MAS 73/13 et 73/14) devraient, 
une fois remaniés, être communiqués$, aux interessés. On a d'autre part jugé indispensable 
que le Groupe de travail ici hLóà poursuive ses aotivités après la fin de la présent session 
de manière b pouvoir préparer ces courbes d'efficacité sur la base desquelles la différence 
entre les deux concepts statistiques fondamentaux indiqués dans le rapport du Groupe de 
travail á.d hoc pourrait litre plus facilement itablie. Le Secrétariat a estimé qu'il serait 
désirable de rédiger un questionnaire pour._obtenir des gouvernements das informations 



appropriées concernant le rapport du Groupe de travail ad hoc. A ce propos, on a fait 
valoir que le questionnaire devrait etre élaboré de fa9on X -Fermettre à ceux qui y répondront 
de fournir des renseignements adéquats et ne devrait pas prévoir uniquement des réponses 
du type "oui" et "non". 

11. On a souligné que les concepts statistiques envisagés par le Groupe de travail ad hoc 
pourraient s'appliquer également à certains articles non alimentaires,mais que l'étude des 
produits de ce type n'était pas de la compétence de la Commission. On est toutefois 
convenu que le questionnaire devrait attirer l'attention sur les répercussions que 	• 
pourraient avoir pour les articles non alimentaires les décisions relatives aux denrées . 
alimentaires car, dans nombre de pays, ces deux catégories de produits sont régies par la 
mame législation et la même procédure administrative. 

12. Le Comité exprime ses remerciements aux membres du Groupe de travail ad hoc et 
convient de ce qui suit: 	 . 

le rapport du Groupe de travail ad hoc devrait Otre joint à son propre rapport; 

un questionnaire devrait être rédigé par lé Président du Groupe de travail ad hoc 
en collaboration avec le Secrétariat et les autres membres du Groupe de travail ad hoc, et 
envoyé aux gouvernements; 

les documents CX/MAS 73/13 et 73/14 devraient être envoyés aux gouvernements avec 
tous amendements et modifications appropriés; 

il faudrait inviter les gouvernements h. faire connaître leur avis sur les 11 points 
d'entente relatifs aux concepts, hypothèses, spécifications et définitions statistiques 
figurant dans le rapport du Groupe de travail ad hoc (voir,Annexe III); 

il faudrait demander des informations et des commentaires au sujet des questions 
non résolues indiquées dans le rapport du Groupe de travail ad hoc; 

le Groupe de travail ád hóc, avec M. G.E. Anderson, faisant fonction de rapporteur, 
devrait poursuivre ses activiTs par correspondance ou selon d'autres moyens appropriés 
ne nécessitant pas la tenue de réunions Codex non prévues avant la prochaine session; 

les comités Codex de produits devraient etre invités à formuler des observations 
sur le rapport du Groupe de travail ad hóc concernant les plans d'échantillonnage pour la 
détermination du contenu net en connoxiTavec les rapports.du Comité du Codex sur 
l'étiquetage des denrées alimentaires (ALINORM 72/22 et 74/22); 

les délégations du Canada, de la Suisse et des Etats-Unis devraient établir des 
courbes d'efficacité comparatives; et 

le Groupe de travail ad hec . devrait examiner les renseignements communiqués par 
les gouvernements, les comités Codex de produits, etc. et  préparer un document de-travail 
pour la prochaine session du Comité. 

PRINCIPES GENERAUX POUR L'ELABORATION DE METHODES CODEX D'ECHANTILLONNAGE  

13. Le Comité était saisi du, document CX/MAS 73/3 qui contenait une proposition du Royaume-
Uni se rapportant aux Principes généraux et aux termes de laquelle les procédés 
d'échantillonnage devraient Otre choisis par le Comité. Le Comité constate que, bien que 
la proposition du Royaume-Uni ait été communiquée avant la session pour observations, aucun 
commentaire ne lui est parvenu. Plusieurs délégations ont estimé qu'il était peut-être 
encore prématuré d'étudier la question des Principes généraux pour l'élaboration de 
méthodes Codex d'échantillonnage et qu'il vaudrait mieux le faire lors d'une session 
ultérieure. La délégation de l'Australie a souligné à nouveau que les méthodes techniques 
d'échantillonnage et les plans d'échantillonnage statistique proposés par les comités 
Codex de produits devraient etre soumis au présent Comité pour examen et confirmation 
(voir par. 13(c) des Directives à l'usage des comités du Codex, Manuel de procédure de la 
Commission du Codex Alimentarius, 3eme édition). 

14. Le Secrétariat a exprimé l'opinion que la notion des méthodes Codex d'échantillonnage 
devra probablement être revue d'ici un certain temps. Le Comité invite le Secrétariat à 
rédiger, en collaboration avec la délégation du Royaume-Uni, un document récapitulant toutes 
les décisions prises antérieurement ainsi que tous les textes adoptés au sujet de la 
définition, des principes généraux, de l'acceptation, etc. des méthodes. Codex d'analyse et 
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d'échantillonnage. Il félicite la délégation britannique du travail qu'elle a accompli 
mais décide d'attendre que les conclusions du Groupe de travail ad hoc sur les méthodes 
d'échantillonnage pour la . détermination du contenu net aient été révisées en fonction des 
réponses des gouvernements et prie la délégation du Royaume—Uni de continuer a remplir le 
rôle de rapporteur au sujet des principes généraux applicables à l'échantillonnage. 

GUIDE ET PLAN TYPE POUR LA REDACTION DE MÉTHODES D'ECHANTILLONNAGE NORMALISEES  

Le Comité a examiné le document de travail ISO/TC 34/GT.1 (Secrétariat-20) 40F "Guide 
et plan type pour la rédaction d'une méthode normalisée d'échantillonnage à partir d'un lot" 
et a appris que le comité technique ISO/TC 34 n'avait pas encore mis définitivement au 
point ce texte, dans l'attente des commentaires des membres du Codex. 

Pendant les débats, la délégation de l'Australie a attira l'attention du Comité sur 
le fait que le guide et plan type de l'ISO prévoit l'utilisation de termes définis dans le 
"Projet de vocabulaire concernant les termes d'échantillonnage et les définitions" — 
document IS0/TC 34/GT.1 (Secrétariat-13) 26 bis F — préparé par le comité technique ISO/TC 
34. Selon la délégation australienne, les définitions établies par le comité ISO/TC 69 
conviennent mieux. Le Comité fait observer, qu'il existe au sein de l'ISO trois comités 
techniques qui s'occupent des définitions et de la terminologie dans le domaine de 
l'échantillonnage et c  d'autre part, que l'Organisation européenne pour le contrôle de la 
qualité (OECQ) a publié un glossaire des expressions utilisées dans le domaine du contrôle 
de la qualité. 

Le Comité décide qu'avant de se prononcer sur l'adoption du guide et plan type de 
l'ISO, il faut attendre que l'ISO mette définitivement au point ce document. Dans 
l'intervalle, il se servira du projet de guide et plan type selon ses besoins. Il invite 
aussi l'ISO à s'occuper de la question des définitions des termes d'échantillonnage afin 
de concourir à la coordination des efforts déployés dans ce domaine. Ou est également 
convenu que les observations formulées par la Pologne et d'autres pays devraient être 
communiqués au Comité et à l'ISO/TC 34. 

AVANT—PROJET DE CODE D'ECHANTILLONNAGE POUR LES PREPARATIONS POUR NOURRISSONS' 

Le Comité était saisi d'Un document (CX/MAS 73/4) préparé par le Secrétariat de la 
FAO et contenant l'avant—projet de code sous rubrique. En présentant ce document, le 
Secrétariat a expliqué que celui—ci avait pour but de servir d'exemple lors de l'éventuelle 
élaboration d'une méthode d'échantillonnage appropriée pour les aliments pour nourrissons 
et enfants en bas âge. Ce texte ne vise qu'a indiquer le genre de dispositions qu'il 
conviendrait d'inclure dans une méthode Codex d'échantillonnage établie d'après le guide 
et plan type de l'ISO. Le Secrétariat a précisé en outre qu'il avait fallu à cet effet 
inclure dans le document non seulement des plans d'échantillonnage statistique et des 
critères d'acceptation, mais aussi les procédés physiques effectivement utilisés pour le 
prélèvement des échantillons. 

Le Secrétariat a estimé que le Comité du Codex sur les aliments diététiques ou de 
régime n'était peut—être pas l'organisme le plus approprié pour étudier les procédés 
physiques servant effectivement au prélèvement des échantillons, et que le Comité du Codex 
sur les méthodes d'analyse et d'échantillonnage devrait continuer à élaborer des procédés 
techniques de prélèvement des échantillons et les réunir en un document général. 

Plusieurs délégations ont déclaré que certaines dispositions de l'avant—projet préparé 
par le Secrétariat n'étaient pas appropriés; par exemple, les critères d'acceptation á 
retenir pour une norme qui prévoit une seule limite — maximale ou minimale — ne sont pas 
nécessairement identiques à ceux concernant les normes qui fixent des limites aussi bien 
maximales que minimales. En outre, on a fait valoir que des plans, comme celui proposé 
par le Secrétariat, qui comportent un risque élevé pour l'acheteur peuvent ne pas convenir 
pour un produit tel que les préparations pour nourrissons ou d'autres produits dans le cas 
desquels entrent en jeu des éléments touchant à la santé publique. On a aussi souligné 
que cette procédure d'échantillonnage ne sera probablement pas applicable tant au niveau 
de la production qu'à celui de la vente au détail. o  
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Le Comité décide que le document précité aura un caractère consultatif et autorise le 
Secrétariat à faire le nécessaire pour obtenir l'avis du Comité du Codex sur les aliments 
diététiques ou de regime en ce qui concerne le besoin de mettre au point une procedure 
d'échantillonnage pour les préparations pour nourrissons, ainsi qu'a indiquer les élément:; 
d'information nécessaires á l'établissement d'un plan d'échantillonnage approprié. Il 
faudrait notamment prendre en consideration, par exemple, le niveau auquel le contrôle 
sera fait, les tolerances concernant les limites fixées pour les substances nutritives 
visées par la norme, etc. La délégation de la Republique fedérale d'Allemagne a proposé 
de pressentir son gouvernement quant à, la possibilité de préparer un document pour la 
prochaine session du Comité du Codex sur les aliments diététiques ou de régime. 

ACTIVITES PRIORITAIRES DANS LE DOMAINE DE L'ECHANTILLONNAGE  

Le Comité estime que l'élaboration de plans d'échantillonnage pour la détermination 
du contenu net devrait recevoir la priorité absolue et que la question des méthodes 
d'échantillonnage pour les préparations pour nourrissons pourrait aussi, en attendant les 
observations du Comité des aliments diététiques, être examinée lors d'une future session 
(voir par. 21). Le Comité demande au Secrétariat d'obtenir les vues des Comités du Codex 
s'occupant de produits au sujet des activités prioritaires futures dans le domaine de 
l'échantillonnage et de préparer un document à, ce sujet pour la prochaine session. On a 
également jugé que l'étude des principaux généraux pour l'élaboration de méthodes Codex 
d'échantillonnage pourrait aussi être entreprise lors d'une session future (voir par. 13-14). 

QUESTIONS DECOULANT DES RAPPORTS DES COMITES DU CODEX  

Le Secrétariat a informé le Comité que le Comité du Codex sur les résidus de pesticides 
a décidé à sa sixième session de poursuivre ses travaux sur le problème de l'échantillonnage 
en liaison avec le contrôle de l'application des tolérances relatives aux résidus de 
pesticides sans attendre les résultats des délibérations du Comité du Codex sur les méthodes 
d'analysé et d'échantillonnage. Selon le Comité des résidus de pesticides, les tolérances 
concernant les résidus de pesticides représentent un domaine particulier et spécialisé qui 
exige des procédures d'échantillonnage spécifiques (voir ALINORM 72/24A, par. 16). Le 
Comité note qu'il sera selon toute probabilité saisi pour examen de toute procédure 
d'échantillonnage élaborée par le Comité du Codex sur les résidues de pesticides. Le 
Comité a aussi été informé que des questions découlant des travaux du Comité du Codex sur 
l'étiquetage des denrées alimentaires et du Comité exécutif ont déjà été traités dans le 
cadre d'autres points de l'ordre du jour. 

CONFIRMATION DE MÉTHODES D'ANALYSE  

Norme pour les préparations pour nourrissons et autres normes pour les aliments pour  
nourrissons et enfants en bas age  

Humidité (perte á la dessiccation)— La délégation des Pays—Bas a déclaré que le temps 
de dessiccation à la température indiquée par la méthode AOAC était trop long dans le cas 
des aliments acides pour nourrissons et enfants en bas age, et sans doute aussi dans celui 
des produits contenant du lactose cristallisé d'ajout. Le Comité décide de maintenir la 
confirmation provisoire de la méthode AOAC (AOAC XI,7.003), en attendant les résultats des 
essais interlaboratoires. 

Cendres  — La délégation des Pays—Bas a attiré l'attention du Comité sur la méthode de 
l'Infant Formula Council des Etats—Unis, soulignant que la calcination à des témperatures 
supérieures à 550°C a pour effet d'abaisser la valeur trouvée pour les cendres. La 
délégation des Etats—Unis a précisé que les méthodes de l'Infant Formula Council sont 
presque toutes des méthodes AOAC, mais que certaines d'entre elles s'écartent légèrement 
des méthodes AOAC correspondantes et qu'il appartient au Council de justifier ces déviations. 
Même si la méthode AOAC pour le dosage des cendres se rapporte aux aliments pour animaux, 
il ne s'agit là, que d'une question de présentation et la méthode AOAC a un champ d'applica-
tion général et est utilisable avec n'importe quel type de denrée alimentaire. Le Comité 
a appris que les résultats des études interlaboratoires n'ont pas été soumises au Comité du 
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Codex sur les aliments diététiques ou de régime dont la session doit avoir lieu du 8 au 15 
février 1974. Le Comité décide de confirmer à titre provisoire la méthode AOAC, XI.7.010 
en attendant que les gouvernements lui fournissent des renseignements sur son applicabilité 
aux aliments pour nourrissons et enfants en bas âge. 

Graisses brutes — Le Comité note qu'en réponse à sa demande, le Comité du Codex sur 
les aliments diététiques ou de régime a présenté une définition des "graisses brutes" (voir 
ALINORM 74/2 .6, par. 6). La délégation des Pays—Bas a exprimé l'opinion que trois méthodes 
différentes étaient nécessaires pour couvrir les. divers types de produits en question, 
savoir ceux qui contiennent du lait et du sucre, les céréales et les repas complets 
composés de viande et de légumes. Le Comité estime ne pas être en mesure de choisir des 
méthodes appropriées pour les divers types d'aliments pour nourrissons et enfants et 
accepte l'offre des Pays—Bas d'organiser une étude interlaboratoires à, laquelle participeront 
en tout cas les délégations des Etats—Unis, de l'Australie, du Royaume—Uni et de la 
République fédérale d'Allemagne. Trois méthodes seront utilisées dans les essais inter—
laboratoires internationaux et appliquées à quatre types de produits. 

La délégation des Pays—Bas a indiqué son intention de demander l'avis de ses 
collaborateurs sur le plan de l'étude interlaboratoires avant d'organiser les essais 
proprement dits. Le Comité tient à exprimer sa satisfaction au sujet de cette première 
activité proposée de collaboration internationale organisée par lui en vue de déterminer la 
fiabilité des méthodes Codex proposées et exprime l'espoir que des travaux interlaboratoires 
semblables seront entrepris à propos d'autres méthodes pour lesquelles de telles études sont 
nécessaires. Le Comité remercie M. W. Horwitz des efforts qu'il déploie afin d'instituer 
une collaboration internationale dans ce domaine. 

Cellulose brute — Le Comité a appris qu'une méthode conjointe AOAC/ISO était encore en 
cours de mise au point et que, une fois achevée, elle sera soumise à des essais inter—
laboratoires. Le Comité décide d'attendre les résultats des essais interlaboratoires 
AOAC/ISO. 

Protéines brutes — Le Comité a appris que l'ISO diffusait actuellement un texte 
conjoint AOAC/ISO et qu'un rapport sera probablement disponible l'an prochain. La 
délégation de l'Australie a relevé la nécessité de trouver de nouveaux catalysateurs tels 
que l'oxyde de titane/cuivre décrit par P.C. Williams (1973) dans J. Science Food Agri-
culture, car le mercure ne donne pas entière satisfaction. La délégation des Etats—Unis 
a informé le Comité que beaucoup d'organisations s'occupent de ce problème. 

Coefficients de conversion pour les calories assimilables et pour l'azote — Le Comité 
note que le Comité des aliments diététiques a adopté les coefficients de conversion 
indiqués dans le rapport du Comité mixte FAO/OMIS d'experts des besoins énergétiques et 
protéiques (Org. mond. Santé Sér. Rapp. techn. 522, Annexes 2 et 3). 

Glucides assimilables — Après avoir pris connaissance des conclusions du Comité des 
aliments diététiques, le Comité décide d'attendre que des méthodes spécifiques soient 
proposées. 

Sodium/potassium — Le Comité prend note de la méthode établie par les Etats—Unis 
(voir Annexe IV du présent rapport) et invite les gouvernements à formuler des observations 
sur la version révisée de ce texte. 

Vitamine E — Le Comité maintient la confirmation précédemment faite à titre provisoire 
(voir ALINORM 72/23, par. 46). 

Acide linoléique — Le Comité note que le Comité des aliments diététiquesa spécifié que 
ce composé était l'acide cis, ois, 9:12 octadécadiénoique (voir ALINORM 74/26, par. 11-12) 
et que le Comité du Codex sur les graisses et les huiles envisagerait l'élaboration d'une 
méthode CGL pour cet acide. Le Comité invite le Royaume—Uni à, continuer son travail dans 
ce domaine. 

Vitamine K — Le Comité confirme à titre provisoire la méthode de Sch4nhayder (dosage 
sur poussin) et note que l'on met actuellement au point des méthodes CGL et CCM pour doser 
la vitamine K1 , la seule forme sous laquelle cette vitamine est autorisée dans les 
préparations pour nourrissons. Le Comité convient qu'il confirmera à nouveau en temps 
utile la méthode de dosage sur le poussin ou bien qu'il la remplacera par une méthode CGL 
ou CCM appropriée. 



~ Identification des ingrédients — Le Comité approúve les conclusions du Comité des 
aliments diététiques selon qui il n'est pas besoin d'établir tes méthodes pour la 
détermination des ingrédients facultatifs à moins que ceux—ci ne soient spécifiés dans la 
norme. 

Choline — Le Comité a appris que la CEE n'a pas encore élaboré de méthode pour le 
dosage de la choline dans les denrées alimentaires, mais qu'une méthode a été étudiée à  

propos des aliments pour animaux.  

Chlorures — Le Comité était saisi d'une méthode générale que la délégation des Etats—
Unis avait soumise au Comité du Codex sur les aliments diététiques ou de régime (voir 
CX/MAS 73/7, Annexe I). La délégation des Etats—Unis a informé le Comité que des études 
interlaboratoires ont montré que la méthode est applicable de manière générale aux denrées 
alimentaires, á condition de remanier légèrement la section relative à la préparation de 
l'échantillon, et que la méthode — dans sa version actuelle — convient pour la dosage des 
chlorures dans les préparations pour nourrissons. Le Comité était également saisi d'une 
méthode soumise par la délégation de la France (voir CX/MAS 73/7, Annexe II). Il décide 
que la méthode américaine, une fois remaniée la section concernant la préparation de 
l'échantillon et la méthode proposée par la délégation française seront communiquées aux 
gouvernements pour que ces derniers les commentant et fournissent toutes données pertinentes 
provenant d'essais interlaboratoires. 

Solides laitiers et composants secs du cacao — Le Comité a été informé que le Comité 
du Codex sur les produits cacaotés et le chocolat examinait actuellement des méthodes pour 
le dosage des solides laitiers et des composants secs du cacao (voir ALINORM 74/10, Annexe 
IV) et que ces méthodes lui seront soumises en temps voulu. 

Qualité de la protéine — Le Comité note que le Comité du Codex sur les aliments 
diététiques ou de régime examine actuellement cette question mais que le Groupe 
consultatif FAO/OMS des protéines, lors de sa session de décembre 1972, n'a pas discuté de 
méthodes pour la détermination de la qualité des protéines présentes dans les aliments pour 
enfants et nourrissons, car il avait précedemment propose des méthodes pour mesurer la 
valeur protéique (Directive du PAG No. 6). Le Comité ajourne l'examen de cette question. 

Résidus de substances hormonales et antibioti es — Le Comité a été informé par le 
représentant de la CEE au'aucune méthode CEE n'était encore disponible pour le dosage de ces 
résidus. La délégation de l'Australie a signalée que son pays recourait aux méthodes USDA 
mais que celles—ci exigeaient l'utilisation d'échantillons volumineux et que les opérations 
d'épuration étaient tres difficiles. Elle a er, outre déclaré que les hormones et les 
antibiotiques dans les aliments pour nourrissons et enfants en bas age sont extrêmement 
difficiles à doser. La délégation des Etats—Unis a indiqué que les méthodes USDA étaient 
toujours à l'étude et que les résultats des essais interlaboratoires seront communiqués en 
temps utile. Elle a prié le représentant de la CEE de fournir des données justificatives 
lors de la publication des méthodes officielles EEC d'analyse. Le Comité décide d'attendre 
que soient formulées des recommandations précises concernant la concentration d'hormones et 
d'antibiotiques spécifiques dans les aliments, ainsi que des recommandations relatives aux 
méthodes à utiliser pour doser ces substances, avant de reprendre l'examen de cette question. 

Ióde — Bien que la méthode qu'il a confirmée à sa précédente session ne lui soit pas 
a nouveau soumise pour examen, le Comité a noté que, selon la délégation de la République 
fédérale d'Allemagne, les spécialistes de ce pays ont observé que la méthode ne pouvait pas 
être utilisée avec les quantités spécifiées dans la norme concernant les préparations pour 
nourrissons. La délégation des Etats—Unis a accepté de signaler ce fait à l'AOAC. 

Fruits et Légumes et denrées surgelées  

Teneur en eau des raisins secs — Le Comité a examiné une méthode proposée par le  
Comité des fruits et légumes traités en tant que variante de la méthode AOAC antérieurement  

confirmée. La délégation du Royaume—Uni a fait observer que la méthode figurant en appendice  

I a l'Annexe VI du document ALINORM 74/20A n'a pas donné des résultats satisfaisants, 
puisque ceux—ci dépendent entre autres du type de conditionnement du produit. La délégation 
des Etats-Unis a informé le Comité que la méthode a été jugée satisfaisante à la suite 
d'essais interlaboratoires. Le Comité confirme la nouvelle méthode proposée par le Comité 
des fruits et légumes traités. 



44. Impuretés minérales dans les raisins secs — Le Comité confirme la méthode proposée 
par le Comité des fruits et légumes traités qui figure en appendice II de l'Annexe VII du 
document ALINORM 72/20A, mais decide que le "détergent ménager" sera spécifié. La délégation 
de l'Australie s'est engagé e fournir au Secrétariat les détails pertinents concernant le 
détergent e, utiliser. 

1-5. Anhydride sulfureux dans les raisins secs — La délégation des Pays—Bas, appuyée par 
celle de l'Autriche, a déclaré préférer la méthode de Tanner qui a été essayée sur des 
raisins secs. La délégation des Etats—Unis a exprimé l'opinion que, bien que la méthode de 
'.canner soit acceptable puisqu'elle est généralement applicable aux denrées alimentaires de 
toute espèce, la méthode AOAC présente l'avantage d'être plus rapide. La délégation des 
]tats Unis a estime en outre que les details des essais interlaboratoires réalisés aux 

J.--ays—Bas au sujet de la methode de Tanner devraient être communiqués au Comité. Celui—ci 
confirme la méthode AOAC proposée par le Comité des fruits et légumes traités et a juge que 
la methode de Tanner qui est une méthode générale et donc préférable, devrait faire l'objet 
d'un examen en vue de confirmation en tant que variante de la méthode AOAC si, à la suite 
'essais interlaboratoires comportant une comparaison directe des deux méthodes, il est 
;émontre qu'elle est equivalente à la methode AOAC. 

Huile minérale dans les raisins secs — Le Comité a examiné la methode proposée par le 
Comité des fruits et legumes traités (voir ALINORM 72/20A, appendice III de l'Annexe VII. 
La délégation des Pays—Bas a été d'avis qu'une détermination e. blanc devrait être prévue 
dans le texte pour éliminer toute erreur possible due à la présence des résidus laissés 
par l'évaporation de 400 ml d'éther de pétrole. La délégation des Etats—Unis a exprime 
l'opinion qu'en appliquant la specification pour l'éther de pétrole de qualité analytique 
établie par l'American Chemical Society, on évite de fausser lourdement les résultats et que, 
de ce fait, il n'est pas absolument nécessaire de prévoir un essai à blanc. La question de 
la separation de l'huile minérale et des graisses végétales en chromatographie sur colonne 
a été discutée. D'un côté, on a fait valoir que la presence de groupes carbonyles dans le 
spectre IR suffit pour indiquer si la séparation est complète ou non. D'autre part, on a 
jugé nécessaire de procéder e. une operation de saponification. Le Comité confirme la 
méthode â, titre provisoire et demande au Secrétariat d'en modifier le texte de manière 
exiger qu'un essai à blanc soit fait. Les délégations des Etats—Unis, de l'Australie et 
des Pays—Bas ont accepté de proceder à une etude interlaboratoires pour déterminer la 
nécessité d'une opération de saponification et de présenter un rapport à ce sujet au Comité. 

Sorbitol dans les raisins secs — Le Comité a examine la méthode proposée par le 
Comité des fruits et légumes traités, qui figure en appendice IV à l'Annexe VII du document 
ALINORM 72/20A. La délégation des Pays—Bas a estimé que la méthode en question était 
passablement incommode et qu'il existait des méthodes enzymatiques plus simples. Le 
Comité confirme la méthode proposée par le Comité des fruits et légumes traités et décide 
que les méthodes enzymatiques pourront être examinées ultérieurement. 

Impuretés minérales dans les fraises en conserve — Le Comité confirme la méthode 
proposée par le Comité des fruits et légumes traités (voir ALINORM 72/20A, Annexe XIV). 

Impuretés minérales dans les fraises et les framboises surgelées — Le Comité confirme 
la méthode proposée par le Comité des denrées surgelées (voir ALINORM 74/25, Annexe II), 
mais observe qu'elle diffère de la méthode indiquée au paragraph 48 ci—dessus en ceci 
qu'elle ne comprend pas le traitement à l'HCl. Tout en reconnaissant que ces méthodes sont 
en connexité étroite avec la disposition des diverses normes en cause concernant les 
impuretés minérales, il invite les Comités interessés à proposer autant que possible une 
seule méthode pour la mesure de critères identiques ou semblables dans leurs normes et à 
déterminer si le traitement à l'HC1 est nécessaire. 

ingrédient baie dans les framboises surgelées — Le Comité confirme la méthode proposée 
par le Comité des denrées surgelées qui figure à l'Annexe II du document ALINORM 74/25, 
tout en notant que la méthode définit en fait l' "ingrédient baie égoutté". Le Secrétariat 
a été chargé d'élucider le défaut de cohérence entre les alinéas 3.3.5.1 et 8.3.2 en ce qui 
concerne le poids de l'échantillon unitaire devant être prélevé. 

Teneur totale en solides solubles des framboises surgelées — Le Comité confirme la 
méthode CAC/RN 43-1971 recommandée par la Commission du Codex.Alimentarius et proposée par 
le Comité des denrées surgelées. 
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C) 	52. Poids égoutté des olives de table — Le Comité confirme la méthode CAC/RI ,I 36-1970 
recommandée de la Comission du Codex Alimentarius et proposée par la Réunion mixte FAO/COI 
sur la normalisation des olives de table. 

Teneur en sel des olives de table — Le Comité confirme la méthode de titrage 
potentiométrique proposée par la Réunion mixte rAO/COI (J. AOAC, No.•2, mars 1971, 32.A01 

32.A05). En ce qui concerne la variante proposée (voir CX/biAS 73/10, page 2), le Comité 
invite le Comité s'occupant des olives de table à lui fournir les preuves d'équivalence 
avant que la confirmation de la méthode de remplacement puisse être prise en considération. 

Acidité et pH des olives de table — Le Comité confirme la méthode proposée par la 
Réunion mixte FAO/COI tout en notant que la norme pour les olives de table prévoit un 
certain nombre d'additifs qui, étant acides, influeront sur l'interprétation des résultats 
de la détermination du pH ainsi que de l'acidité. 

Produits cacaotés et chocolat  

Le Comité était saisi du document CX/I+IAS 73/14 qui rapporte les résultats d'une étude 
interlaboratoires faite au sujet d'une méthode mixte AOAC/OICC pour la détermination des 
cendres dans les produits cacaotés. Il juge que l'étude interlaboratoires AOAC/OICC 
représente un excellent exemple de coopération entre deux organisations internationales 
et confirme la méthode mixte AOAC/OICC. La délégation de l'Australie a demandé 
l'inscription au procès verbal de la remarque suivante: conformément aux directives de 
la Commission concernant l'élaboration des méthodes Codex d'analyse et d'échantillonnage, 
les techniques d'échantillonnage que les comités Codex de produits proposent d'inclure 
dans des normes Codex doivent être soumises pour confirmation au présent Comité. 

Champignons commestibles et produits dérivés  

Le Comité était saisi du document de travail CX/FIAS 73/8 contenant des méthodes 
d'analyse devant être examinées par lui ainsi que les observations y afférentes des 
gouvernements. 

Impuretés minérales dans les champignons N l'huile — Le Comité confirme la méthode 
ISO R.763 telle qu'amandte dans le document CL 1970/5, paragraphe B. Il note que les 
commentaires formulés par la République fédérale d'Allemagne recommandent de fixer la 
température de calcination e. une valeur ne dépassant pas 550 °C. Il note également que, 
selon le Royaume—Uni aucune méthode n'a été publié au sujet des impuretés minérales dans 
les champignons à l'huile et que les pays qui connaissent bien ce produit devraient 
fournir des renseignements permettant de mettre au point des méthodes appropriées. 

Sel dans les champignons N l'huile — Le Comité confirme la méthode J. AOAC 32.AQ1 N 
32.A05, mars 1971, tout en notant que selon la République fédérale d'Allemagne, dans le 
cas des champignons e, l'huile, l'huile devrait être éliminée soigneusement, puisque sa 
présence pourrait avoir une influence sur le titrage potentiométrique. Le Royaume—Uni a 
formulé les mêmes remarques qu'au paragraphe 57 ci—dessus. Les Etats—Unis ont souligné 
que la méthode confirmée est applicable à. des produits tres gros comme le beurre et la 
margarine. 

Eau dans les champignons séchés, les champignons lyophilisés et la Shii—ta—ke séché — 
Le Comité note que la nouvelle méthode AOAC, 1970, 31.006 est identique à celle qui a été 
précédemment confirmée (AOAC, 1965, 29.005) et convient qu'aucune intervention de sa part 
en la matière n'est nécessaire. 

Acide lactique et/ou acide citrique dans les champignons stérilisés — La délégation 
des Pays—Bas a relevé que la méthode AOAC proposée (AOAC, 1970, 22.058), qui permet de 
mesurer l'acidité titrable totale, n'est pas suffisamment spécifique pour la vérification 
de cette disposition et a proposé l'emploi d'une méthode enzymatique. D'autres délégations 
ont été d'avis que seule la mesure du pH final est nécessaire pour faciliter l'opération de 
stérilisation. On a invité le Secrétariat à saisir de cette question le Comité de 
Coordination pour l'Europe en vue de la mise au point de méthodes appropriées, le cas 
échéant. 
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Concentrés de jus de fruits  — Le Comité était saisi du document de travail CX/MAS 
73/9, énumérant les méthodes qu'il devait examiner ou élaborer, ainsi qu'un exposé 
récapitulatif sur les méthodes déjà confirmées ou confirmées à titre provisoire pour des 
normes (parvenues aux étapes 8 ou 9) visant des jus de fruits non concentrés. Le Comité 
a été informé que l'Union internationale des producteurs de jus de fruits se réunira fin 
septembre à Vienne pour étudier diverses méthodes applicables aux jus de fruits, y compris 
des tests de fermentation (voir CX/MAS 73/9, Annexe II, Méthode de Pilnik et Piek-
Faddegon). Le Comité décide d'examiner ces méthodes après la session de la FIJU. En 
revanche, il convient de discuter de l'applicabilité aux concentrés des méthodes déjà 
confirmées pour les jus de fruits non concentrés. A cette fin, on a établi un petit 
group de travail ad hoc constitué des délégations de la Suisse, de l'Autriche et des Etats—
Unis, ainsi que du représentant de la FIJU. 

Le Comité a entendu un rapport verbal de M. H.U. Pfister, Président du Groupe de 
travail ad hoc. Le Groupe de travail a recommandé que toutes les méthodes confirmées pour 
les jus non concentrés soient applicables aux concentrés, l'exception faite des méthodes 
relatives aux critères concernant les jus concentrés en tant que tels, pax exemple la 
détermination réfractométrique des solides solubles, etc. Le Groupe a recommandé en outre 
que les normes pour les jus de fruits concentrés signalent de façon appropriée que les 
méthodes d'analyse mentionnées visent les concentrés de jus de fruits après reconstitution 
jusqu'à obtention de la concentration voulue exprimée en degrés Brix. Après quoi, les 
méthodes appropriées devraient être soit citées par voie de référence à la norme pour le 
jus non concentré correspondant, soit être décrites in extenso. 

Le représentant de la FIN a précisé que son organisation, à sa prochaine session qui 
aura lieu en septembre à Vienne, étudiera une méthode isotopique servant à distinguer les 
jus de fruits non concentrés des jus de fruits reconstitués. La délégation de la France a 
proposé qu'un test interlaboratoires soit fait pour vérifier ces méthodes. 

Le Comité souscrit aux conclusions du Groupe de travail ad hoc et estime également 
qu'il pourrait être utile d'élaborer une méthode dans le sens proposé par le représentant 
de la FIN et la délégation de la France. 

AUTRES QUESTIONS  

Le Comité a été informé que les Etats—Unis et les Pays—Bas ont modifié leur 
propositions antérieures concernant une méthode de dosage des agents conservateurs dans les 
aliments, compte tenu des suggestions et recommandations faites par le Comité à sa septième 
session, ainsi que des remarques formulées par M. Gosselé, délégué de la Belgique. En 
outre, une seconde méthode (décrite par Clement et. al., Z. Anal. Chem. 248, 182, 1969) a 
été étudiée par les Pays—Bas et jugée applicable. Ces deux méthodes seront envoyées pour 
observations aux pays participants et une étude interlaboratoires AOAC—CCMAS sera entreprise 
pour essayer et comparer ces deux méthodes. Le Comité décide d'examiner ces méthodes lors 
d'une session future. 

A la demande du Comité, la délégation de la République fédérale d'Allemagne a accepté 
de mettre à jour le document qu'elle avait préparé sur les travaux d'organisations 
internationales s'occupant de méthodes d'analyse. Le représentant de l'UICPA a offert de 
participer à cette tache et a indiqué que l'UICPA a l'intention de convoquer une groupe de 
travail constitué de représentants de diverses organisations en vue d'harmoniser les spéci-
fications des additifs alimentaires et les méthodes d'essai correspondantes. Le Secrétariat a 
été chargé de s'enquérir des conclusions et du rapport de la réunion organisée au mois de mars 
1973 à Paris sous les auspices de FAO au sujet des travaux accomplis par des organisations 
internationales en matière de normalisation dans tous les domaines de l'agriculture, et de 
transmettre tous les renseignements ainsi obtenus à la délégation de la République fédérale 

7A11Eé gtétariat a jugé qu'il pourrait être désira11e de rédiger un protocole pour la 
réalisation des essais interlaboratoires internationaux. Ayant appris que l'UICPA se 
propose d'organiser un symposium sur l'harmonisation des études interlaboratoires, le 
Comité invite le représentant de cette organisation à rédiger un rapport pour sa 
prochaine session. 

rs\ 
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TRAVAUX FUTURS  

68. Le Comité convient d'examiner les points suivants à sa prochaine session et lors de 
réunions ultérieures: 

Méthodes générales pour les agents de conservation dans les aliments; 
Méthodes générales pour les contaminants métalliques — on a prié la délégation du 
Canada de mettre à jour le document qu'elle avait préparé à ce sujet;  
Plan d'échantillonnage pour la détermination du contenu net;  
Procédure d'échantillonnage applicable aux aliments pour nourrissons et enfants en  

bas âge;  
Autres procédures d'échantillonnage proposées par des Comités de produits; et  

Confirmation de méthodes d'analyse et d'échantillonnage propósées par des comités  

du Codex s'occupant de produits.  

DATE ET LIEU DE LA PROCHAINE SESSION  

69. Le Comité a été informé que sa prochaine session aurait lieu en septembre 1974, comme 
convenu par le Comité exécutif (voir ALINORM 73/3) et se tiendrait à Budapest.  

~ 
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ALINORM 7423 
ANNEXE  II  

RAPPORT DU GROUPE DE TRAVAIL AD HOC SUR LE MANDAT DU COMTE ET LES PRINCIPES GENERAUX 
DE L'ELABORATION DES MÉTHODES CODEX D'ANALYSE ET D'ECHANTILLONNAGE  

Le Groupe de travail ad hoc, constitué de MM. F.E. Peters (Australie), M. Bergstrim-
Nielsen (Danemark), William Horwitz  (Etats-Unis) et James Yeransian (Etats-Unis) était 
chargé d'examiner les procédures en vigueur concernant la confirmation des méthodes Codex 
d'analyse, et en particulier: 

La proposition du Danemark tendant A autoriser le Comité du Codex sur les méthodes 
d'analyse et d'échantillonnage (CCMAS) A axer ses efforts sur les méthodes générales d'analyse; 
et 

La proposition des Etats-Unis tendant A fixer avec précision le fonctionnement 
administratif des comités du Codex lors du choix, de l'examen et de la confirmation des 
méthodes d'analyse, de la sélection statistique des échantillons, et au cours des opérations 
techniques visant A l'obtention d'un échantillon analytique. 

Le Groupe de travail ad hoc se déclare satisfait du libellé actuel du mandat et des 
principes généraux. Il juge en effet que ces textes constituent toujours d'excellents 
guides A suivre dans le choix de méthodes d'analyse et d'échantillonnage appropriées pouvant 
servir de méthodes d'arbitrage internationales. Ces textes pourtant n'ont pas été 
étudié ni systématiquement appliqué par les comités de produits et par le Comité des 
méthodes d'analyse et d'échantillonnage. Aussi le Groupe de travail ad hoc recommande-t-il 
que le Comité des méthodes d'analyse et d'échantillonnage attire l'attention de la Commission 
sur la nécessité de rappeler aux comités de produits qu'ils sont tenus de suivre les 
"Principes généraux pour l'élaboration des méthodes d'analysé du Codef afin d'éviter d'avoir 
A rejeter des méthodes qui n'auraient pas été choisies en conformité des critères et 
considérations qui sont énoncés aux pages 63-65 de la deuxième édition du "Manuel de 
procédure" de la Commission du Codex Alimentarius. 
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"Les méthodes d'analyse et d'échantillonnage qui figurent dans le Codex Alimentarius 
 

sont des méthodes internationales d'arbitrage destinées à etre utilisées en cas de litige". 
 

Pour déterminer si une méthode répond à cette définition, il est essentiel de recueillir 
 

des données démontrant la fiabilité des méthodes Codex proposées ou approuvées, et cela 
 

grace à des études interlaboratoires, ayant de préférence un caractère international. C'est 
 

uniquement si une méthode peut etre appliquée par différents laboratoires avec l'assurance • 
que les m8mes valeurs seront obtenues avec le même échantillon que l'on est fondé à croire 

 

A l'efficacité de cette méthode pour résoudre un litige. Les comités de produits, les pays 
 

et diverses organisations ont pris l'habitude de soumettre des méthodes d'analyse au . CCMAS  
sans y joindre de documentation qui lui permette d'étayer sa décision d'approuver la méthode, 

 

décision qui devrait s'appuyer sur des considérations de fiabilité et d'applicabilité. 
 

Voici, à l'usage des comités de produits, quelques indications sur le type de documentation 
 

qui devrait être annexée à toute demande de confirmation:  

1. Pour toutes les méthodes  

Références des publications qui décrivent l'origine, le développement et 
 

l'utilisation de la méthode, ou article de synthèse contenant de tels renseignements. 
 

Résultats d'études interlaboratoires comportant l'analyse de plusieurs échantillons 
 

identiques par un certain nombre de laboratoires différents, par exemple six échantillons 
 

distincts et cinq laboratoires différents.  

2. Application de méthodes confirmées à d'autres produits  

Dans le cas des méthodes générales déjà, approuvées et confirmées pour des normes Codex 
 

concernant d'autres produits, il s'agit seulement de démontrer que leurs possiblit6s 
 

d'application sont plus larges, à condition que la confirmation initiale ait été suffisamment  
bien motivée. (Un exemple est fourni par la méthode générale de dosage des chlorures que 

 

les Etats—Unis ont proposée dans le cas des aliments pour nourrissons et enfants en bas 
 

âge; et qui s'inspire de la méthode confirmée servant au dosage du sel dans le concentré de 
 

tomate traité, laquelle repose sur une méthode AOAC ayant fait l'objet d'études interlaboratoires. C  

Une preuve additionnelle de l'applicabilité de la méthode proposée à d'autres produits est 
	 ` J  

fournie dans le document CX/MAS 73/7, Annexe I.)  
3. Application de méthodes suceptibles d'avoir un caractère général 

 

Sur la base d''une étude de la documentation technique et après vérification de leur 
 

conformité aux critères pour le choix des méthodes d'analyse énumérés dans le "Manuel de 
 

procédure" de la Commission du Codex Alimentarius, des méthodes susceptibles d'avoir un 
 

caractère général peuvent Sire retenues pour adoption et soumises'aux comités de produits 
 

en tant que méthodes recommandées pour la détermination de tel ou tel constituent dans des 
 

normes déjà, approuvées, à l'étude ou à l'état de projet. Les comités de produits peuvent aussi 
 

recommander des méthodes susceptibles d'avoir un caractère général. En ce qui concerne la -
documentation requise, on peut citer à titre d'exemple les méthodes des normes visant les 

 

aliments pour nourrissons et enfants en bas âge et pour les aliments pauvres en sodium dont il 
 

est question aux paragraphes 23 à 62 du document ALINORM 72/23. De nombreux documents de 
 

travail ont été_préparé's par les Etats—Unis peur prouver leur applicabilité.) 
 

4. Application de méthodes spécifiques  

Des méthodes spécifiques pour un produit déterminé, accompagnées de données 
 

pertinentes, sont acceptables en l'absence d'une méthode générale eu quand, pour diverses 
 

raisons, la méthode générale ne peut 8tre appliquée ou n'est pas aussi satisfaisante. 
 

Dans le cas d'une méthode spécifique pour un produit détermine, par exemple les 
 

procédés de décongélation et de cuisson du poisson (CACAM 40-1971), qui ne saurait guere 
 

Sire appliquée de maniere générale à d'autres produits, le comité Codex s'occupant du 
 

produit en question peut demander que le Comité des méthodes d'analyse et d'échantillonnage 
 

renonce à l'examiner.  

o) Les méthodes reconnues — de préférence celles élaborées par des organisations 
 

internationales — mais non étayées par des données pertinentes, ne devraient 8tre confirmées 
 

qu'à titre provisoire, dans l'attente des renseignements indispensables. 
 

l 1  

r ~ 
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d) Dans la plupart des cas, quand,un comité Codex des produits ni propose pas de 
méthode générale, il doit en indiquer les raisons. 

5. Analyse de la documentation 

Quand plusieurs méthodes existent, de valeur apparemment egale, il faudrait 
préparer un document de synthese indiquant les principes de ces méthodes, leur portee et 
leur champ d'application, leur fiabilité, leur sensibilité et leur pouvoir de détection, 
les interférences possibles,. leur rapidité et l'économie éventuelle de réactifs et d'appareil-
lage. (A titre d'exemples, on peut citer le document canadien sur les métaux, CXNMAS 70/C/2; 
l'exposé récapitulatif de la Republique fédérale d'Allemagne sur les méthodes pour les jus de 
fruits, COTER/ANALYS/67-2; la synthese de l'OICC sur Les méthodes pour les produits 
cacaotés et le chocolat, COIEX/ANALYS%67-3; et l'étude des Etats—Unis sur le dosage des 
résidus de solvants, CX/MAS 70/03, Annexe III.) 

Si une telle comparaison des méthodes ne permet toujours pas de procéder A un 
choix, le comité Codex pourrait demander A un pays ou A une organisation de réaliser une 
etude interlaboratoiresinternationale afin de comparer les méthodes proposées en les essayant 
avec un certain nombre d'échantillons représentant de prófarence toute la gamme de produits, 
de concentrations et de substances perturbatrices qui doit être prise en consideration. Il 
faudrait que cette étude soit suffisamment poussée pour que l'on soit raisonnablement assure 
de pouvoir prendre une decision appas analyse statistique des résultats. 

Quand un ou plusieurs comités Codex de produits proposent des méthodes différentes 
pour l'analyse du même constituant dans différents produits, il faudrait leur conseiller 
d'essaYer de recommander une méthode unique applicable aux diverses fins. S'il se révèle 
impossible de parvenir à une telle coordination, le Comite des méthodes d'Analyse et 
d'échantillonnage, peut confier l'étude du probleme au gouvernement d'un Etat Membre ou 
A une organisation internationale compétente, qui pourra alors recommander une méthode 
coordonnée A la suite d'un examen d'ensemble ou d'une étude interlaboratoires internationale. . 

Quand il est établi qu'une méthode générale unique est nécessaire pour plusieurs 
produits (par exemple protéines, sucres, calcium, agents conservateurs, etc.), le Comité 
des méthodes d'analyse et d'échantillonnage peut demander A des gouvernements ou des 
organisations volontaires de préparer ou mettre au point la méthode générale d'arbitrage 
requise. (Par exemple, l'ISO et l'AOAC doivent élaborer conjointement le texte d'une 
méthode de dosage de la cellulose brute et les protéines brutes — cf. ALINORM 72/23, par. 
29 et.30.) Les personnes, organisations et gouvernements intéressés peuvent recommander des . 

math©des A des commentateurs compétents de ce type qui les passeront en revue et les 
examineront. (Voir, par exemple, la "Méthode générale — le dosage des chlorures dans les 
produits alimentaires" proposée par les Etats—Unis en réponse A la demande formulée au 
paragraphe 10.9 de l'Annexe IV du document ALINORM 7426.) Les méthodes présentées par 
des volontaires doivent être accompagnées de données indiquant avec un degré de probabilité 
raisonnable qu'elles peuvent convenir comme méthodes d'arbitrage pour un certain nombre de 
produits; mais en l'absence de données d'études interlaboratoires, elles doivent être 
rejetées, quels qu'en soient les promoteurs. Les méthodes et documents préparas de 
maniare satisfaisante seront envoyas pour examen au(x) comitó(s) s'occupant de produits. 

Les méthodes présentées par les comités Codex de produits ne devraient pas être 
confirmées si elles ne satisfont pas aux cri -tares prémerdiaux et s'il existe d'autres méthodes 
qui répondent bien A ces critares. Les oomitéa de produits devraient soumettre non seulement 
la méthode recommandée, mais aussi les éléments qui en motivent le choix.. 

6. Révision d'une méthode adoptée  

Un oomite Codex de produits, un Etat Membre ou une. organisation internationale ou 
encore le Comité du Codex sur les méthodes d'analyse et d'échantillonnage lui—mime peuvent 
demander la révision d'une méthode adoptée. 

Quand une demande est adresse. au  Comité, il faut lui fournir les mêmes renseignements, 
indiques plus haut, que dans le cas d'une méthode générale. 

Le Comité peut charger le gouvernement d'un Etat Membre ou une organisation 
internationale compétente de procéder A l'étude comparative de la nouvelle méthode où la revision 
de la méthode existante. Le responsable peut recommander la nouvelle méthode sur la base d'un 
examen d'ensemble ou organiser une étude interlaboratoires internationale. 

Il importe qu'aucune revision méthodologique n'oblige A modifier la norme Codex 
applicable au produit en cause. 
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ANNEXE III  

RAPPORT DU GROUPE DE TRAVAIL AD HOC SUR LES PLANS D'ECHANTILLONNAGE POUR ACCEPTATION  
ET LA DETERMINATION DU CONTENU NET DES PRODUITS EMBALLES  

INTRODUCTION  

A la séance d'ouverture de la 8ème session du Comité du Codex sur les méthodes d'analyse 
et d'échantillonnage, tenue à Budapest du 3 au 7 septembre 1973, le Président a suggéré que 
l!étude détaillée de plans d'échantillonnage appropriés soit confiée á un groupe de travail 
ad hoc devant se réunir durant la session et constitue des représentants des pays manifestant 
un intérêt particulier pour ce problème: Autriche, Canada, France, Hongrie, Pays—Bas, 
Suisse, le Royaume—Uni et Etats—Unis. On a demandé au Groupe de travail ad hoc de préparer 
des propositions pour la détermination du contenu net, dont le Secrétariat pourrait s'inspirer. 
A l'invitation du Président du Comité, M. G.E. Anderson (Canada) a accepté d'assumer la 
présidence du Groupe de travail ad hoc. Le Groupe de travail ad hoc était composé comme 
suit: 

PREAMBULE 

Australie: 
France:  
Hongrie: 
Pays—Bas: 
Suisse: 
Royaume—Uni: 
Etats—Unis: 

M. R.F. Clement 
M. G. Janssens 
MM. E. Zukál et J. Kindler 
MM. A. Kruysse et M. Osse 
MM. P. Koch et R. Lehner 
M. A.W. Panario 
MM. P. Than et R.P. Farrow, en attendant l'arrivée de 
M. R.S. Elder qui a siégé en qualité de représentant des 
Etats—Unis. 

   

Le Président du Groupe de travail ad hoc a demandé aux représentants de la Suisse, MM. 
Koch et Lehner, de présenter brièvement les principes généraux de leur plan d'échantillonnage 
car la plupart des membres du Comité n'avaient pas eu l'occasion d'étudier avant l'ouverture 
de la séance plénière les informations incorporées dans les documents CX/MAS 73/13 et 73/14.  
Pour l'essentiel, on pourrait dire que le plan suisse est fondé sur un plan d'échantillonnage 
séquentiel basé sur une méthode de variables en combinaison avec un plan d'attributs. Une 
des caráctérïstiques intéressantes du plan suisse résidé - dans le fait qu'il exige au 
maximum un échantillon d'une taille  de n = 25. Les plans d'échantillonnage séquentiel 
étant nécessairement plus efftea es que les plans simples (échantillon  de taille  fixe), le 
nombre moyen d'unités à mesurer, ASN, serait à, pëu près de 10 Cela pourrait bien entendu 
permettre une économie considérable des frais d'inspection, surtout là, oit il faut détruire 
les échantillons pour les contr6ler. Un des points clés du plan est que si la moyenne du 
contenu net du lot est égale au contenu net déclaré, la probabilité de l'acceptation par 
le plan sera égale ou supérieure à. 95%.  
3~ M. Anderson a présenté un bref document avec des tableaux qui ont servi de correctifs 
et d'additifs au document CX/NIAS 73/13. Il a souligné que le tableau XI figurant dans son 
document original était erroné à certains égards et devrait être remplacé par le tablsau 
XI qui présente les probabilités d'acceptation de lots avec une composition variable, de 
sorte que pour un lot comprenant 50% de bons i d'vid , 49% d'individus de qualité 
marginale et 1% d'individus défectueux, comme.d 1 dans son document, la probabilité 
d'acceptation serait égale ou supérieure à 99%. M. Anderson a ensuite souligné que la 
position prise par le Canada a évolué depuis la rédaction du document original en novembre 
1971, au point que la probabilité d'acceptation d'un lot semblable è, celui qui a été 
spécifié ci—dessus serait réduite de 99% environ 50%. La décision de faire cette 
modification résulte en partie d'une étude sur la possibilité de recourir à'un équipment de 
production capable d'un contr8le extrémement serré du processus d'emballage de façon qu'un 
fabricant puisse "viser" une moyenne du lot au—dessous du contenu net déclaré, avec un 
risque limité de refus. 
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4. M. R.S. Elder (Etats—Unis) a brièvement esquissé le schéma américain basé sur un plan 
 

à variables. D'après ce plan, pour être acceptée, la moyenne d'un échantillon ne doit pas 
gtre inférieure au contenu net déclaré, sous réserve en outre qu'aucun individu dans 
l'échantillon ne soit inférieure è, une valeur limite égale au contenu net déclaré, moins 
une certaine tolérance. M. Elder a fait remarquer que le plan actuellement à l'étude aux 
Etats—Unis est différent du plan esquissé dans les informations incorporées dans le 
document CX/MAS 73/13 et 73/14 et diffère également du plan d'échantillonnage publié pour 
observations dans le U.S. Federal Register du 18 décembre 1971. 

5. Après quelques discussions, M. Elder et M. Anderson ont admis que leurs plans 
d'échantillonnage, bien que fort différents en principe, donneraient en pratique des 
courbes d'efficacité très semblables. 

6. Le Royaume—Uni s'en tient à, la loi de 1963 sur les poids et mesures qui stipule que 
le poids d'aucun individu ne peut être inférieur au poids déclaré. Dans la pratique, 
cependant, les représentants officiels du Royaume—Uni ont interprété cette clause, après 
avoir consulté l'industrie britannique, comme sous—entendant que pas plus de 2,5% de tous  

les individus ne devraient être inférieurs au poids déclaré, sous réserve en outre que pas  

plùs d'un individu "considérablement" défectueux sur 1000 ne devrait être produit. Le  

sens de l'adverbe "considérablement" a été eldbérément laissé imprécis, car on a estimé que  

tribunaux pourraient avoir des opinions différentes selon les produits considérés. Pour-
tant, à titre d'orientation générale, 210 de défectuosité ont été proposés. On a constaté  

en pratique — par les décisions des tribunaux — que ce taux était essentiellement conforme  

aux intentions du législateur.  

7. Le représentant des Pays—Bas, M. A. Kruysse, a indiqué que la position prise  

pays était presque identique à celle du Royaume—Unis. Ainsi, la loi néerlandaise  

denrées alimentaires exige que chaque individu soit conforme aux prescriptions, c  

dire que le poids net de chaque individu ne soit pas inférieur au poids déclaré.  
pratique, toutefois, une petite portion du lot peut contenir moins que le contenu  

déclaré. En conséquence, la moyenne du contenu net du lot doit être supérieure à  

valeur officielle.  

par son  
sur les  

Dans la la  
net  
la  

8. Le délégué de l'Australie, M. Clement i  a déclaré que malgré l'absence d'une législation  
uniforme dans toute l'Australie, un système très semblable à celui proposé par les Etats—
Unis était à l'étude. En fait, la seule différence entre les plans proposés par les Etats-  

Unis et l'Australie est la taille de l'échantillon. Ainsi, il y a essentiellement trois  

types de plans:  

ceux qui visent à offrir le maximum de protection au consommateur;  
ceux qui soulignent le besoin de prouver, en toute certitude, que le lot n'est pas  

conforme avant de prendre des mesures juridiques;  
ceux qui proposent une position intérmediaire en mettant les risques du producteur  

et du consommateur à égalité, soit 50%, pour un lot dont la moyenne est égale au 
poids déclaré. 

Points sur les els on s'est mis d'accord 

9. L'uniformité de vue a été obtenue pour les points suivants: 

Pour tous les plans, la moyenne du lot doit être égale ou supérieure au poids 
déclaré. 

Il faudrait qu'il y ait au moins une limite inférieure, c'ést—à—dire un contenu 
net "La" égal au contenu déclaré moins "e", "e" étant une tolérance. 

La tolérance "e" devrait en général décroître en pourcentage du contenu déclaré 
"D" quand "D" augmente. 

Il faut tenir compte dans une certaine.mesure de la facilité ou de la difficulté 
du remplissage quand on cherche à fixer les valeurs de "e". 

~ 



-22-  

Les comités Codex de produits intéressés devraient établir les valeurs de "e" sans 
oublier la possibilité que différentes denrées alimentaires peuvent ne pas diffgrer 
essentiellement en ce qui concerne la facilité ou la difficulté des opérations de 
remplissage. 

I1 serait désirable de grouper les denrées de telle sorte qu'il y ait au plus deux 
ou trois séries de tolérances "e" valables pour tous les produits. 

Les valeurs choisies pour "e" devraient être reconnues comme étant dépendantes des 
valeurs choisies pour "p", comme indiqué au point 9 ci-dessous. 

Les valeurs de "e" devraient être présentées sous forme de table ou de graphique, 
comme des valeurs absolues ou des pourcentages du contenu net déclaré pour chaque série de 
tolérances et pour chaque valeur ou groupe de valeur de contenus nets déclarés. 

La valeur "p", c'est4,-dire le pourcentage maximal admissible dans le lot d'individus 
inférieurs à la limite "L ", devrait etre une valeur unique  pour toutes les denrées 
alimentaires et pour toutés les valeurs de "e". Ainsi, "p'! pourrait etre égal à 5%, comme 
en Suisse, à 2 f 5% comme dans la proposition de la CEE, ou 1% comme au Canada. 

En sus de la limite "L ", on pourrait aussi spécifier une limite inférieure absolue 
"Lb" au-dessous de laquelle le acontenu net d'aucun individu ne peut être situé. "L b" sera 
évidemment toujours inférieure a "L a!'. "Lb" peut être exprimé comme Lb  = D - h.e. La 
valeur "h" devrait être en rapport avec la valeur "p", mais probablement sans dépasser 2,5.  

I1 est convenu que les statistiques mathématiques de tous les plans devraient  
reposer sur l'hypothèse d'une grandeur du lot infinie.  

POINTS NON RESOLUS  

10, I1 apparaît qu'un accord sur un plan doit dépendre de la spécification d'une courbe  
d'efficacité acceptable pour toutes les parties. Si l'on pouvait convenir d'une félle 
courbé, 6E-Pense  n que la méthode d'échantillonnage à utiliser, c'est-à-dire par attributs, 
par variables ou par quelque combinaison d'attributs et de variables, n'aurait pas 
3rimportance critique du point de vue purement statistique, à condition que les résultats 
de cette méthode soient conformes à la courbe agréée. D'autres facteurs, comme les 
considérations économiques, le genre de personnel utilisé, la simplicité des méthodes 
d'inspection, l'exigence d'avoir des examens destructifs ou non, etc., devraient influencer 
les détails de la méthode choisie. 

Cependant, aucun accord n'a pu être réalisé concernant une courbe d'efficacité 
convenable. Essentiellement, deux points de vue divergents ont été exprimés. Le premier 
est celui de la délégation suisse qui désire spécifier une courbe d'efficacité, qui 
accepterait avec 95% de probabilité un lot dont la moyenne correspond Tau poids déclaré. 
Il -faut noter que le point de vue suisse -est partagé par la République fédérale d'Allemagne 
et a été proposé pour adoption par la Commission de la CEE. Le second point de vue, 
exprimé par le Canada, les Etats-Unis et l'Australie, spécifie une courbe d'efficacité qui 
accepterait avec une probabilité de 50% un lot dont la moyenne est égale au contenu net 
déclaré, c'est-a-dire que la valeur déclarée pourrait être considérée comme la "qualité 
indifférente" ou QI. 

Ainsi, les plans des Etats-Unis et du Canada exigeraient des fabricants un remplissage 
plus élevé que le plan suisse. De même , les exigences légales des Pays-Bas et du Royaume-
Uni demanderaient un - surdosage~,encore plus élevé de la part des remplisseurs. 

La question de la variation de la grandeur de l'échantillon en relation avec la 
grandeur du lot a été' abondamment discutée, mais aucun accord n'a pu être atteint. On a 
estimé que la discussion pourrait être reprise lors d'une prochaine réunion. 
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O
RECOMMANDATIONS  

14. Le Groupe de travail ad hoc a pris note de la décision concernant l'interprétation du 
"contenu net" donnée à la réunion du Comité du Codex sur l'étiquetage des denrées 
alimentaires à Ottawa en mai—juin 1973. Ce dernier a décidé que la déclaration devait 
être basée sur le "contenu moyen". En tenant compte de cette définition, le Groupe de 
travail ad. hoc recommande ce qui suit: 

1) les documents corrigés CX/MAS 73/13 et 73/14, accompagnés du présent rapport, 
devraient être communiqués à tous les pays membres de la Commission. Les gouvernements 
devraient, en particulier, être priés de donner leur avis sur les deux points suivants: 

laquelle des deux conceptions sur l'échantillonnage pour le poids net moyen, 
exprosées aux alinéas (b) et (c) du paragraphe 8 de la section du présent 
rapport intitulée "Préambule" est préférée ? 

est—ce que les 11 points exposés au paragraphe 9 de la section "Points sur 
lesquels on s'est mis d'accord" sont acceptables ? 

2) Afin de montrer objectivement et complètement les incidences de ces remarques 
générales, il serait souhaitable de mettre au point une série de courbes d'efficacité 
pour chaque plan at pour un choix de tolérances, une gamme de poids nets et d'autres 
points critiques, selon qu'on le jugera souhaitable. Il est par conséquent recommandé 
que le Groupe de travail ad hoc poursuive ses activités jusqu'à la prochaine réunion, 
moment ot de telles courbes pourront être soumises aux membres du comité plénier pour 
distribution et commentaires. 

3) Le Président du Comité devrait être prié de suggérer des arrangements de travail 
convenables pendant la période intermédiaire, afin que ces calculs puissent être exécutés. 



Le diagramme suivant pourrait être utile pour definir certains termes utilises  
dans le rapport.  

Distribution du contenu net du lot  
suppose normal ou presque normal  
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. Déclaration du contenu net du lot  

Contenu net moyen du lot: il figure dans le diagramme ci—dessus à droite 
 

de D, mais il pourrait être situé à sa gauche ou coincider avec lui. 

La  ■ Première limite inférieure L 
a di- é = D 

Lb -  Deuxième limite inférieure, absolue, au dessous de laquelle aucun individu ne  
devrait se trouver 	Lb  + h•e • D  

- tolérance admissible.  

- pourcentage des unites du lot spécifié comme admissible au—dessous du  
point La .  
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AiT',,: XE IV 

DOSAGE DU SODIUM ET DU POTASSIUM DANS LES DENR.E S ALIMENTAIRES  

CHAMP D'APPLICATION: Méthode générale de dosage du sodium et du potassium dans les 
denrées alimentaires, y compris les aliments pauvres en sodium. 

PRINCIPE:  Evaporation et dessiccation du produit, si besoin est, et minéralisation. 
Solubilisation du résidu dans un acide et, si nécessaire, dilution jusqu'A obtention 
d'une concentration de sodium et/ou de potassium pouvant être déterminée dans un 
photomètre de flamme. Dans certains cas, le dosage peut se faire directement sur des 
aliments liquides ou des extraits aqueux. Si la quantité de potassium présente dans 
la denrée risque de pertuber le dosage du sodium, ajouter aux solutions titrées de 
sodium la quantité mesurée de potassium afin d'établir une courbe étalon corrigée en 
fonction du potassium. 

REACTIFS 

3.1 Solution titrée mare de sodium— ••1,000  g Na/l. Dessécher du NaCl de qualité analytique 
A 100°C pendant toute une nuit. Dissoudre 2,5422 g dans H 20 et diluer A 1 litre avec 
H2O. 

3.2 Solution titrée intermédiaire de sodium — — 100 mg Na/l. Diluer 10 ml de solution mère 
A 100 ml avec H2O. 

3.3 Solutions titrées de travail de sodium — — Diluer 1, 2, 4, 6, 8 et 10 ml de solution 
titrée intermédiaire à 100 ml afin d'obtenir des solutions contenant 1, 2, 4, 6, 8 et 10 
parties de Na par million. Conserver en flacons de polyéthylène. Selon les besoins, 
préparer d'autres solutions de travail appropriées pour l'appareil utilisé. 

3.4 Solution titrée mère de potassium — — 1,000 g K/1. Dessécher du KC1 de qualité 
analytique A 100°C pendant toute une nuit. Dissoudre 1,9068 g dans H 20 et diluer à 
1 litre avec H2O. 

3.5 Solution titrée intermédiaire de potassium — — 100 mg K/1. Diluer 10 ml de solution 
mère A 100 ml avec H2O. 

3.6 Solutions titrées de travail de potassium — — Diluer 1, 2, 4, 6, 8 et 10 ml de solution 
titrée intermédiaire à 100 ml afin d'obtenir des solutions contenant 1, 2, 4, 6, 8 et 
10 parties de K per million. Conserver en flacons de polyéthylène. Selon les besoins, 
préparer d'autres solutions de travail appropriées pour l'appareil utilisé. 

3.7 Solution titrée de lithium — — 1,000 g Li/1 (1 000 ppm). Dissoudre 6,108 g de LiCl 
dans H20 et diluer A 1 litre. A n'utiliser qu'avec des appareils fonctionnant avec un témoin interne. 

APPAREILLAGE 

4.1 Photomètre de flamme  — — Instrument permettant de mesurer convenablement 1 A 10 parties 
de sodium par million A 589 nm et 1 A 10 parties de potassium par million A 768 nm. 
(L'appareil Beckman DU A flamme d'exyhydrogène et avec tube photomultiplicateur donne 
de bons résultats.) On peut aussi utiliser un appareil A témoin interne de LiCI. 
Pour le fonctionnement, suivre les indications fournies par le constructeur. 

PREPARATION DE L'ECHANTILLON 

5.1 Dosage direct (vins, eau minérale, etc.) — — Si besoin est, diluer l'échantillon avec 
H,0 afin d'abaisser la concentration de Na et/ou de K á une valeur correspondant au 
domaine d'utilisation du photomètre de flamme. 
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5.2 Filtrat aqueux (fruits et produits dérivés) — — Dans un bécher de 1,5 ou 2 litres, 
introduire 300 g de fruits frais ou une quantité équivalente de fruits séchés, de 
fruits en conserve, de jus de fruits, de confiture, de marmelade, etc. après 
réduction en pâte ou homogéinisation dans un mélangeur ou un broyeur mécanique. 
Ajouter environ 800 ml d'H 0 et laisser bouillir pendant 1 heure, en remplaç ant de 
temps à autre l'eau évapore. Transvaser dans un flacon jaugé de 2 litres, laisser 
refroidir, diluer au trait de jauge et filtrer. Procéder au dosage sur le filtrat. 
(Des quantités proportionnellement moindres peuvent âtre utilisées.) 

5.3 Solution acide de cendres (autres aliments) — — Minéraliser la quantité spécifiée 
de l'échantillon (tableau 5.5) dans une capsule de platine, vycor ou autre matériau 
inerte exempt de sodium et de potassium, A 525-550°C jusqu'à ce que les cendres ne 
contiennent plus de carbone. Dissoudre dans HN0 ou HC1 0,1 N, filtrer dans un 
flacon jaugé de 200 ml, rincer et laver la capsule et le filtre, et porter au trait 
de jauge. 

5.4 Variante: Minéraliser la quantité spécifiée de l'échantillon A 525-550°C pendant 
1-2 heures, reprendre le résidu avec 50 ml d'HN0 ou HC1 0,1  N,  filtrer et laver 
avec l'acide 0,1 N jusqu'à l'obtention d'un volume d'environ 100 ml. Remettre le 
papier et le carbone non calciné dans la capsule et minéraliser A nouveau jusqu'à 
ce qu'il n'y ait plus de carbone. Dissoudre les cendres restantes dans environ 50 ml 
environ de l'acide 0,1 N et filtrer dans le filtrat précédent, laver avec l'acide et 
porter le volume final 200 ml. 

5.5 IENREE 	 TAILLE DE L'ECHANTILLON 

Poudre A lever 	 2.5 g Bière 	 50 ml 
Boissons et concentrés 	 5-10 g 
Pain 	 2 g  
Beurre, fromage, crème glacée 	 3— 5 g 
Produits cacaotés (exempts d'eau, de sucre, de graisse) 	 1 g 
Produits céréaliers, farine 	 3— 5 g  
Café, thé, moat de bière 	 5-10 g 
Oeufs et produits dérivés 	 5 g  
Poisson et produits de la mer 	 4 g  
Aromatisants 	 10 ml 
Gélatine et préparations pour dessert 	 2,5 g 
Grains 	 5-10 g 
Aliments pauvres en sodium 	 10 g 
Viande et produits carnés 	 2— 3 g 
Lait et produits liquides (crème, lait concentré, lait 

concentré sucré) 	 5 g  
Laits en poudre 	 1 g  
Fruits à coque et produits dérivés 	 2— 3 g  
Matières grasses 	 5  g  
Plantes 5—lo g 
Sirops, sucres 	 5-10 g 
Epices 	 2 g  
Produits végétaux transformés 	 2— 3 g  

6. MODE OPERATOIRE  

6.1 Dosage du sodium en l'absence de quantités perturbatrices de potassium — — Si besoin 
est, diluer la solution d'échantillon afin d'abaisser la concentration de Na à une 
valeur correspondant au domaine d'utilisation du photomètre de flamme (de préférence 
4-10 ppn). Pulvériser la solution directement dans la flamme et noter le résultat 
obtenu. De Lame, pulvériser les solutions titrées de travail dans la flamme, noter les  
résultats et établir la courbe d'étalonnage. Lors de l'analyse d'une série d'échantillons, 
pulvériser à intervalles appropriés au moins une solution titrée de travail afin de 
vérifier la stabilité de l'instrument. 

r N  
/ 
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Calculer et exprimer les résultats en mg de Na pour 100 g d'échantillon ou en ppm de Na. 

Si l'instrument utilisé est du type à témoin interne, ajouter la quantité voulue de 
la solution titrée de LiCl, selon les indications données, dans la solution 
d'échantillon et dans toutes les solutions titrées de travail afin de porter le 
volume à sa valeur finale par dilution. 

6.2 Dosage du potassium  - - Si besoin est, diluer la solution d'échantillon afin d'abaisser 
la concentration de K à une valeur correspondant au domaine d'utilisation du photomètre 
de flamme. Poursuivre comme indiqué en 6.1'en utilisant les solutions titrées de 
travail de potassium et la longueur d'onde appropriée. 

6.3 Dosage du sodium en présence de quantités perturbatrices de potassium  - - Doser Na 
et K comme indiqué en 6.1 et 6.2. Refaire le dosage de Na avec une nouvelle série de 
solutions titrées de travail de sodium contenant 1-10 ppm de Na et la concentration de 
K calculée en 6.2. Déterminer la concentration de Na en utilisant les solutions 
titrées de Na-K. 

TRAITEMENTS DE MINERALISATION SPÉCIAUX  

7.1 Produits secs  - - Humecter avec quelques gouttes d'H?O et répartir la substance solide 
uniformément sur le fond de la capsule. Sécher sur bain de vapeur et placer la capsule 
à l'entrée d'un mouffle de manière que l'échantillon brûle sans s'enflammer. Puis 
minéraliser comme indiqué en 5.3. 

7.2 Huiles et produits très gras - - Commencer par chauffer à faible température pour 
éliminer les fumées de graisse sans combustion; pousser ensuite la chauffe à la 
température prescrite. 

7.3 Produits à forte teneur en sucre  - - Chauffer l'échantillon sur bain de vapeur ou 
sous lumière infra-rouge jusqu'à élimination d'H 0 et début de caramélisation. 
Ajouter quelques gouttes d'huile d'olive pure au x  échantillons de faible pureté pour 
empecher les projections. Poursuivre le chauffage sous la lampe IR jusqu'à ce qu'il 
n'y ait plus de gonflement. Placer ensuite dans le mouffle préalablement chauffé. 

CAS PARTICULIER DES PRODUITS A TENEUR EN CALCIUM SUFFISANTE POUR PERTUR]R LE DOSAGE  

Lorsque la concentration du calcium est telle qu'elle perturbe le dosage du sodium 
et/ou du potassium, déterminer la quantité de calcium présente comme indiqué pour 
le potassium en 6.2, en utilisant une longueur d'onde de 423 nm et une solution titrée 
de calcium (1,000 g Cal, convenablement diluée, préparée avec 2,500 g de CaCO dissous 
dans un léger excédent d'HC1 dilué, puis diluée jusqu'à obtention de 1 litre). 3  Refaire 
le dosage du sodium (ou du potassium) comme indiqué en 6.3 A ceci près qu'il convient 
d'ajouter la quantité équivalente de solution titrée de calcium à la solution titrée 
de Na (ou de K). 


