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RAPPORT DE LA TROISIEME SESSION
e :
COMITE DU CODEX SUR LES METHODES D'ANALYSE ET D°ECHANTILLONNAGE
Berlin, 24-27 octobre 1967

INTRODUCTION

1. Le Comité du Codex sur les méthodes d'analyse et d'échantillonnage a tem sa
troisidme session % Berlin, du 24 au 27 octobre 1967, sous la présidence du Professeur
R. Franck. A cette réunion ont participé 53 délégués et observateurs, représentant 22
pays et 9 organisations internationales. L'ordre du jour provisoire révisé a été adopté
et les participants sont convenus qu'aucun rapporteur 'ne serait élu et que le Secré-

‘tariat préparerait le rapport. la liste des participants est reproduite 2 1'Annexe I
et -celle des documents soumis au Comité figure & 1'Annexe II du présent rapport.

OBSERVATIONS SUR LES METHODES D'ANALYSE ET D'ECHANTILLONFAGE

2. ~Le Comité est'convenu'que les observations formulées par les gouvernements au

sujet des méthodes d'analyse proposées devraient toujours lui 8tre envoyées directe-

‘ment; cette procédure semble appropriée .et facilitera le travail du Comité, g/

METHODES D'ANALYSE POUR LE MIEL -

3. . Le Comité était saisi du document intitulé "Miel - méthodes d'analyse" (ALINORM
66/23, Annexe 4) qui avait été transmis aux gouvernements, ainsi que des commentaires y
afférents. Aprds examen détaillé de ces méthodes, le Comité les approuve avec de légdres
modifications; on dispose ainsi, pour la norme applicable .au miel, de méthodes appro-

"priées et conformes aux connaissances actuelles. Bien entendu, ces méthodes pourront

faire 1'objet d'améliorations ultérieures et le. Comité poursuivra ses. travaux dans ce .

* domaine. A ce propos, les questions suivantes ont été &tudiées :

a) On a signalé au Comité l'existence de méthodes d'anlyse enzymatique et chroma-
tographique permettant de distinguer les différents sucres se trouvant dans le
miel. Il importe & cet égard de savoir quels sucres revétent un intérét parti-
culier dans la description du miel. lLa délégation de la France .a accepté de -
préparer pour la prochaine session du Comité, un exposé sur la détermination
par chromatographie en phase gazeuse des sucres du miel. Le représentant
d'APIMONDIA s'est également engagé & rédiger un document sur l'analyse enzyma-
tique des sucres du miel.. '

b) Du fait que différents types de miel sont mentionnés dans les normes, le Comité
estime souhaitable d'utiliser une méthode telle que celle de 1l'analyse du pollen
pour l'identification des miels et demande au représentant d'APIMONDIA de pré-

 parer un document en la matidre pour sa prochaine session. On a souligné que .
cette méthode présentait des limitations, en particulier dans le cas des miels
d'origine florale multiple,

c) la délégation des Etats-Unis a fait remarquer qu'aucune observation n'avait été
' officiellement formulée sur les méthodes d'analyse pour le miel dans le cadre de
1'étape 3 de la Procédure, car il n'avait pas 6té précisé si ces méthodes
devaient &tre soumises pour avis & 1'échelon régional ou & 1'échelon mondial.

g/ Les observations devraient &tre envoyées au Secrétariat du Comité du Codex sur les
méthodes d'analyse et d'échantillonnage avec copie adressée au Chef du Programme
FAO/OMS sur les normes alimentaires, FAO, Rome, avant la fin de juin 1968.
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4. Le Comité décide d'introduire les amendements ci—aprbs dans le document "Miel -
¥éthodes d'analyse”, Annexe 4, ALINORM 66/23
c) .Teneur en eau
le Secrétariat est invité & développer 1'Annexe A (Table de Wedmore 1955) afin
de tenir compte de la nouvelle disposition prévoyant une teneur en eau de 23
pour cent.
a) Teneur en mati®res insolubles dans l'eau
Le degré de finesse du creuset en verre fritté devrait 8tre de 15 & 40 microns.
‘) Teneur en cendres
Mode opératoire _ -

I1 convient de modifier la deuxidme phrase en a;]outant & la fin les mots su:.vants .
"ot par débordement™.

£) Acidité
Le représentant d'APIMONDIA est invité 3 communiquer au Secrétariét de la Com-
mission du Codex Alimentarius, & la fin de novembre 1967, la méthode de calcul
pertinente & insérer dans la norme.

h) Teneur en hydroxyméthyl furfuraldshyde
Réactifs

1. Solution d'acide barbiturique :

Supprimer la premidre phrase et, dans la deuxid®me, remplacer "cette quantité"
par "500 mg d'acide barbiturique".

2. Solution de p-toluidine :
A la fin de 1'avant-dernidre phrase, ajouter les mots : "pendant 24 heures". L
Modifier comme suit la derni?re phrase : |
"Lire 1l'extinction de l'échantillon par comparaison avec l'essai 3 blanc &
550 nm en utilisant une cuvette de 1 cm, aussitdét que la valeur maximum

est atteinte".

Mode opératoire

Modifier comme suit la premidre phrase : "Prélever un échantillon de miel de
.10 g et le dissoudre sans chauffer dans 20 ml d'eau distillée débarrassée de
son oxygene par ébullition et barbotage d'azote.

A ce propos, on a mentionné l'existence d'une autre méthode de détermination
spectrophotométrique dans 1'ultra-violet. Le Comité demande & la délégation des
Pays-Bas d'en fournir la description et de faire rapport 3 sa prochaine session
sur les avantages de cette méthode.
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Y 5e En ce qui concerne l'utilisation d'un amidon étalon pour la détermination de
‘.. 1'indice diastasique, le Comité recommande que la FAO examine la possibilité de créer
une_réserve de produits chimiques de référence, par exemple amidon étalon et colorants
\alimentaires agréés, 3 utiliser dans les tests comparatifs.

; 6. On a fait remarquer que des méthodes de classification du miel en fonction de

AT la couleur avaient été mises au point. Toutefois, le Comité estime que la normalisa-

. 4 tion d'une telle méthode d'analyse ne devrait pas &tre entreprise pour l'instant, car

3 " 1a ‘rorme pour le miel ne prévoit aucune spécification pour la classification en fonc-
tion de la couleur.

7. Le Comité confirme que les méthodes d'analyse pour le miel ainsi amendées seront
soumises & la Commission & 1'étape 5 de la Procédure d'élaboration des normes Codex.
De 1'avis du Comité, les méthodes d'analyse en question peuvent maintenant 8tre consi-
- dérées comme ne pr&tant pas & controverse dans le cadre de la norme régionale européenne;
aussi recommande-t-il 3 la Commission d'envisager l'omission des étapes 6, 7 et 8 et
de transmettre les méthodes amendées aux gouvernements pour acceptation définitive. Il
prie le Secrétariat de la Commission de préparer & l'intention de celle-ci un document
de travail reproduisant ces méthodes en conformité du plan de présentation adopté pour
les méthodes normalisées d'analyse des produits alimentaires.

METHODES D'ANALYSE POUR LES SUCRES

8. Le Comité était saisi du rapport de la quatridme session du Comité du Codex sur
les sucres contenant les méthodes d'analyse proposées (Annexe X du document ALINORM
68/21). Au cours des débats, les points suivants ont §té soulevés :

a) Le Comité a appris qu'il n'existait aucune méthode d'analyse agréée pour la
détermination de la turbidité des solutions de sucre et de matidres étrangdres
insolubles dans les sucres. Or, le Comité du Codex sur les sucres coneiddre que
ces deux cr1téres sont importants. .

b) Pour tenir compte du eirop de glucose et du sirop de glucose déshydraté présen-
tant la teneur maximum autorisée en anhydride sulfureux, le Comité est convemu
d'ajouter sous "Méthodes" et "Précision" (p. 22, ALINORM 68/21, Annexe X) les
termes suivants @

Jusqu' 600 mg/kg, solution examinée 0,5 g/100 ml 2 20 mg/keg

c) Au sujet d'une proposition tendant 3 1l'emploi de la méthode Monier-Williams
pour doser l'anhydride sulfureux dans les sucres, le représentant de 1'ICUMSA
a signalé au Comité que cette méthode ne donne pas de résultat satisfaisant '
dans le cas des sucres de haute qualité.

Selon un certain nombre de délégatioms, il conviendrait de remplacer la méthode
de Carruthers par la méthode de Monier-Williams modifiée par Tanner pour déter-
miner l'anhydride sulfureux dans les produits de conversion de 1l'amidon.

a) Le représentant de 1'ICUMSA a précisé que, dans les propositions faites par le’
Comité du Codex sur les sucres, le terme "précision" reflétait la différence
maximum entre les résultats obtenus dans différents laboratoires avec le meme
échantillon (voir aussi par. 32).

e) On a signalé au Comité que le Comité du Codex sur les additifs alimentaires -
avait demandé qu'une priorité élevée soit accordée 3 1'analyse de l'anhydride
sulfureux dans les produits alimentaires en général (voir aussi par.22).

9. Le Comité approuve les propositions figurant & 1'Annexe III du présent rapport'
v et décide d'inviter les gouvernements 4 formuler des commentaires & 1'étape 3
| ‘de 1la Procédure (voir note au bas de la page 1). :
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METHODES D' D'ANALYSE POUR LES GRAISSES ET LES HUILES

10) Le Comité était saisi d'un document de travail (Codex/Craisses et huiles/40)
rédigé par le Secrétariat du Comité du Codex sur les graisses et les huiles, contenant
des références, des exposés sur le principe des méthodes et sur l'expression des ré-
sultats et des remarques relatives aux méthodes d'analyse proposées par ce comité /
pour les huiles comestidbles, le saindoux et la graisse de porc fondue, le premier jus’
et le suif comestible, la margarzne et 1'huile d'olive. Au cours des débats, les points
suivants ont été soulevés : -

a) - Le représentant du Conseil oléicole international (COI) a déclaré que les
méthodes citées dans le document précité avaient été soigneusement étudiédes,
commentées et adoptées par les pays membres du COI ol elles étaient maintenant
entrées dans la pratique commerciale. Le Comité prend note de la demande formulée
par le représentant du COI et le délégué de 1'Espagne, tendant & ce que la Com-
mission du Codex Alimentarius examine séparément ces méthodes, car elles sont’
prarvenues & un stade d'élaboration avancé.

b) La délégation des Etats~Unis d'Amérique a attiré l'attention du Comité sur le
fait que, dans son pays, les méthodes d'analyse pour la margarine s'inspirent
des méthodes utilisées pour le beurrs, dont certaines sont actuellement examinées
et mises définitivement au point par le Comité mixte FAO/bMS dtexperts gouverne=
mentaux sur le Code de principes concernant le lait et les produits laitiers,
Le Secrétariat a confirmé ce point de vue et s'est engagé A& mettre & jour les
références pertinentes,

c) Le Comité est convenu que des méthodes sclentifiques seront appliquées chaque
fois que les normes prévoient un examen organoleptique. Il recommande que de
telles méthodes soient stipulées dd8s qu'elles seront disponibles, Le Comité note
également que 1'ISO a créé un groupe de travail s'occupant de ce sujet.

11, Le Comité approuve les propositions qui figurent & 1l'Annexe IV du présent rapport
et seront soumises aux gouvernements pour observations & 1l'étape 3 de la Procédure
(voir note au bas de la page 1),

1ETHODES D'ANALYSE ET D*ECHANTILLONNAGE POUR LES FRUITS ET LEGUMES TRAITES

12, Le Comité était saisi du rapport de la quatridme session du Comité du Codex sur
les fruits et légumes traités (ALINORM 68/20) contenant des propositions pour la déter=-
mination du poids égoutté, pour la mesure de la densité du sirop et pour 1l'évaluation
des fils durs, ete, Au cours des débats, les points suivants ont été examinés s

a) Au sujet de la détermination du poids égoutté, le Comité note que les spécifi-
cations pertinentes dans les normes sont fondées sur cette méthode et qu'elles
~ne doivent, par conséquent, pas 8tre séparées,

b) On a fait remarquer qu'aucun détail n'a ét8 fourni au sujet de 1l'évaluation des
£ils durs. la délégation des Etats—Unis a été invitée 4 donner ces renseignements
pour la prochaine session du Comité,

c) Le Comité note que le tamis servant 3 la détermination du poids égoutté a des
dimensions exprimées en pouces et gu'un tel tamis risque de ne pas se trouver
facilement dans les pays qui appliquent le systdme métrique, On a fait valoir
que, conformément & une décision prise par la Commission & sa dernidre session,
leas mesures devraient toujours 8tre exprimées en unités du systdme métrique,

13, Le Comité approuve les méthodes en question (voir Annexe V du présent rapport),
compte tenu des observations précitées, et invite les gouvernements & présenter des
commentaires & 1'étape 3 de la Procédure, eu egard en partioculier au point a) ci~dessus
(voir note au bas de la page 1),
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14, On a examiné le document SP 10/70-8P "Plans d'échantillonnage proposés pour les
fruits et légumes traités, y compris les aliments congelés" j; le Comité est convenu de
modifier son titre comme suit s "Flans d'Schantillonnage proposés pour l1'évaluation de
la qualité des fruits et légumes traités", afin de bien préciser que les plans sont
limités & 1'appréciation qualitative, :

15, Le Comité approuvebles plans d'échantillonnage ainsi amendés (voir Annexe VI du
présent rapport) en accord avec les observations des gouvernements et décide de les
soumettre & la Commission du Codex Alimentarius & 1'étape 5 de la Procédure,

METHODES D'ANALYSE POUR LES PRODUITS CACAOTES ET LE CHOCOLAT

16, Le Comité a examiné I'"Etude synoptique des méthodes internationales d'analyse

- pour le cacao et les produits cacaotés" (Codex ANALYS/67-3) qui avait été transmise
pour avis aux gouvernements, ainsi que les références aux méthodes d'analyse du beurre
de cacao contenues dans le rapport de la cinquidme session du Comité du Codex sur les
produits cacaotés et le chocolat (ALINORM 68/10, Annexe II, p. 4 et 5).

17, Le Comité est convenu de renvoyer au Comité du Codex sur les produits cacaotés
et le chocolat les méthodes mentionnées ci-dessus, ainsi que les commentaires formulés
par les gouvernements., Le représentant de 1'0ICC a déclaré que son organisation prépa-
rait, pour la prochaine session du Comité du Codex sur les produits cacaotés et le cho-
colat, un document de travail basé sur 1l'étude synoptique et sur 1l 'ensemble des commen—
taires des gouvernements et recommanderait des méthodes d'analyse & 1l'aide d'experts

en la matidre, afin que le Comité du Codex puisse formuler des propositions définitives,

METHODES D'ANALYSE POUR LES JUS DE FRUITS

18, Le Comité était saisi d'une "Etude synoptique des méthodes d'analyse des jus de
fruits", (Codex AHALIS/67-2), ainsi que des observations transmises par des gouverne-
ments, des délégations et des organisations internatignales $ il note que 1@

a) aucune méthode d'analyse pour l'arsenic n'est mentionnée dans 1'étude synoptique s

b) le Groupe mixte CEE/Godex Alimentarius d'experts des jus de fruits doit examiner
des méthodes de détermination de la concentration des jus de fruits,

19, Le Comité est convenu que les propositions figurant dans 1'étude synoptique et
qulune étude comparée des commentaires des gouvernements présentés 3 la présente réunion,
ainsi que toutes autres observations gouvernementales parvenues avant le 31 décembre
1967, lui seront soumises 3 sa prochaine session pour nouvel examen, L'étude comparée

de toutes les observations des gouvernements sera également soumise & la prochaine
session du Groupe mixte CEE/Codex Alimentarius d'experts des jus de fruits,

IETHODES D'ANALYSE POUR LES AGENTS DE CONSERVATION

20, Le Comité était saisi d'un document de travail sur les méthodes d'analyse pour
les agents de conservation dans différents produits alimentaires, préparé par la délé-
gation des Pays-Bas (Codex ANALYS/67-10) et contenant des références pour la détermina~
tion de 1l'anhydride sulfureux, de 1l‘'acide sorbique, des nitrates, des nitrites et de
1'acide benzoique.

21, Selon certaines délégations, il importerait également d'élaborer des méthodes
d'analyse pour 1l'acide formique et l'acide parahydroxybenzoique et ses esters, La délé-
gation du Royaume~Uni a signalé que 1'emploi du réactif alpha-naphthylamine pour doser
les nitrites dans la viande et les produits carnés risquait d'8tre dangereuse pour la
santé,

;
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224 En réponse & une demande du Comité du Codex sur les additifs alimentaires
(ALINORM 68/12, par. 73), le Conité, se fondant sur le paragraphe I, 2 a du document

de travail Codex AHALYS/67-10, estime que la méthode de Tanner devrait &tre recommandée
pour la détermination de 1'anhydride sulfureux dans les différents produits alimentaires,

23, Les comités du Codex s'occupant de produits ont été priés de faire connaftre
leur avis sur 1'applicabilité des méthodes mentionnées dans le document précité (woir
Annexe VII du présent rapport) aux normes qu'ils élaborent., Le Comité est également
convenu d'inviter les gouvernements et les organisations internationales intéressées
3 formuler des observations (woir note au bas ds la page 1), Le Secrétariat a précisé
que le Comité d'experts gouvernementaux sur le lait et les produits laitiers examinera
la méthode de détermination des nitrites dans le lait et les produits laitiers, ainsi
que les commentaires y afférents des gouvernements,

1I3THODES D'ANALYSE POUR LES AGENTS ANTIOXYGENE

24. Le Comité était saisi d'un document de travail sur les méthodes d'analyse des
agents antioxygdne dans différents produits alimentaires, préparé par la délégation
des Pays-Bas (Codex ANALYS/67/8) et contenant des références relatives & la détermina-
tion des gallates, du BHA et du BHT,

25 Les comités du Codex s'occupant de produits ont été priés de faire connafire

leur avis sur l'applicabilité des méthodes mentionnées dans le document précité (voir
Annexe VIII du présent rapport) aux normes qu'ils élaborent., Le Comité est également
convenu d'inviter les gouvernements et les organisations internationales 3 formuler

des observations (voir note au bas de la page 1). Le Secrétariat a précisé que le

Comité d'experts gouvernementaux sur le lait et les produits laitiers examinera la
méthode de détermination des gallates dans le lait en poudre, ainsi que les commentaires
y afférents des gouvernements, -

TECHNLQUE DE PRELEVEMENT DES ECHANTILLONS

26, Le Comité était saisi d'un document de travail sur un projet de norme provi-
soire concernant la technique de préldvement d'échantillons de produits alimentaires,
prévaré par la délégation de la République fédérale d'Allemagne (sp 10/101 -~ Codex
AWALYS 67/5), basé sur la méthode décrite dans le Code de principes concernant le lait
et les produits laitiers, Etant donné que cette méthode a été rééditée, le Comité
estime que le présent document devrait également &tre révisé en conséquence,

27, La délégation de la Pologne a suggéré que des températures soient recommandées
pour 1'emmagasinage des échantillons de denrées surgelées, prélevés aux fins d'examen,
La délégation des Etats-Unis a proposé d'inclure dens le document une technique pour
le préldvement d'échantillons des denrées surgelées. La délégation de 1tAustralie a
recommandé gu'au paragraphe 1/3 traitant du procds verbal d'échantillonnage, on insdre
une disposition concernant 1'"état des pulvérisations" subies par 1'échantillon, aux
fins de 1'analyse des résidus de pesticides,

28, Le Comité était également saisi d'une note préparée par la délégation du Canada
au sujet de 1l'échantillonnage, Etant donné que ce document est arrivé trop tard pour
8tre distribué, on est convenu de le soumettre de nouveau au Comité 3 sa prochaine
session., On a également décidé de présenter au Comité du Codex et aux gouvernements
pour observations & 1'étape 3 de la Procédure, le texte réédité (voir Amnexe IX du
présent rﬁpport) du rapport préparé par la délégation allemande. (voir note au bas de
la page 1).
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TRIMETHYLAMINE

29, Vu 1'absence de tout document de travail sur ce sujet, la question n'a été que
bridvement discutée., Des doutes ayant été émis quant & 1'utilité de la triméthylamine
comme indicateur pour évaluer la qualité du poisson & 1l'échelon international, le
Comité décide d'attendre que le Comité du Codex sur le poisson et les produits de la
p8che lui transmette de plus amples renseignements, ILa délégation des Etats-Unis a
attiré 1l'attention sur les méthodes AOAC relatives aux acides volatils et celle de la
République fédérale d'Allemagne a signalé une méthode d'analyse 3 la fois pour la
triméthylamine et pour 1l'oxyde de triméthylamine 3§ le Comité demande que ces méthodes
soient communiquées & la délégation du Canada pour information,

PREPARATIONS ENZYMATIQUES

30, La délégation de la République fédérale d'Allemagne a présenté un rapport verbal
sur 1'état d'avancement de la compilation des méthodes d'analyse pour les préparations
enzymatiques commerciales, Avec la collaboration des Etats-Unis, des renseignements
utiles ont été réunis, qui cependant ne sont pas encore suffisants pour que l'on puisse
proposer des méthodes de fagon définitive, On a fait remarquer que le Comité du Codex
sur les additifs alimentaires n'avait jusqu'ici mis au point qu'un avant-projet de
norme générale pour les préparations d'enzymes commerciales sans tenir compte d‘'enzymes
exigeant des méthodes d'analyse. Il n'est donc pas urgent d'élaborer des méthodes pour
enzymes déterminées,

La délégation de la Répudblique fédérale d'Allemagne et celle des Etats~Unis ont
61é prides de poursuivre leurs travaux sur ce sujet et de formuler des propositions
définitives si le Comité du Codex sur les additifs alimentaires le demandait,

31. On a informé le Comité que le Comité mixte FAO/OUS d‘experts des additifs ali-
mentaires traiterait des enzymes 3 1'une de ses prochaines réunions. On a également
mentionné que le Groupe mixte CEE/Godex Alimentarius d'experts des jus de fruits avait
inclu les enzymes de filtration dans ses normes, ce qui pourrait exiger une méthode
dtanalyse pour ces enzymes, La délégation de la République fédérale d'Allemagne a fait
observer qu'aucune méthode ne pouvait 8tre proposée & présent,

PLAN NORMALISE

32, Le Comité était saisi du plan normalisé de norme d'analyse pour les denrées
alimentaires (Annexe 3 du document ALINORK 66/23) et des observations y afférentes de
plusieurs gouvernements, Au cours des débats, le Comité a fait remarquer qu'il serait
bon de définir avec précision les termes utilisés se rapportant & la sensibilité, 2 la
reproductibilité, & la répétabilité, etc., de méthodes d'analyse et de rédiger des notes
explicatives pour le plan normalisé, D'autre part, on a estimé utile de prévoir 1'in-
sertion de notes bibliographiques donnant des détails sur les méthodes,

33, Le Comité décide de maintenir le plan normalisé 3 1'étape 4 et invite la délé-
gation du Royaune-Uni 2 rédiger les notes explicatives en tenant compte de la recomman-
dation de 1'ISO No R 78 ainsi que d'autres documents de 1'ISO sur ce sujet et des
observations formulées par les gouvernements 3§ ces notes seraient examinées 3 la pro-
chaine session du Comité, Les commentaires transmis 3 la délégation du Royaume-Uni
avant le 31 décembre 1967 seront aussi pris en considération,

TABLE DES MATIERES ENVISAGEE (Pour les méthodes d'analyse du Codex)

34. La délégation de la Pologne a signalé au Comité que sewle la délégation du
Royaume~Uni avait envoyé des commentaires sur le document Godex/ANALYS/66~5, prégsenté

4 la dernidre session. Le Comité décide de prier les gouvernements de lui communignuer
leurs observations y compris sur les méthodes organoleptiques, et demande & la délégation
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de la Pologne de préparer une note explicative destinée 3 accompagner la table des
matidres envisagée. 2

REPERTOIRES INTERNATIONAUX DE METHODES D'ANALYSE ET ORGANISATIONS COMPETENTES

35. Le Comité était saisi du document SP 10/101 -~ Bibliographie Codex/ANALYS/66-4
Corr, "Répertoires internationaux de méthodes d'analyse, de méthodes d'analyse codi~-
.fiées légalement et d'organisations compétentes™., On a fait remarquer que les amende-
ments ultérieurs devraient 8tre envoyés au Secrétariat du Comité et que, de temps &
autre, des feuillets additionnels seraient distribués aux gouvernements pour informa-
tion. Le Comité suggdre que 1l'on publie en temps venu une bibliographie révisée et

que le Secrétariat de la Commission étudie la possibilité de confier & 1la FAO 1
publication d'un tel document.

ACTIVITES FUTURES

36, Le Comité est convenu qu'en raison du volume des travaux déjd en cours et.des
questions que lui soumettront certainement les comités du Codex s'occupant de produits, .
aucune activité supplémentaire ne devrait 8tre entreprise pour le moment sur les métho-
des normalisées d'analyse et d'échantillonnage,

AUTRES QUESTIONS

37. Méthodes de mise en évidence et de dosage des colorants dans les produits
alimentaires

La délégation du Royaume-Uni a déclaré qu'il ne lui avait pas encore été possi~- .
ble de préparer un doocument sur les méthodes d'analyse des colorants mais qu'un tel
rapport serait présenté 3 la prochaine session du Comité, A ce sujet, on a signalé que
les pays du Bénélux élaboraient des méthodes pour la mise en évidence des colorants
dans les produits alimentaires, La délégation des Pays-Bas a accepté de metire cette
documentation 3 la disposition du Royaume-Uni., Au cours de la réunion, la délégation
de la France a transmis & la délégation du Royaume-Uni un document sur l'isolement et
1tidentification de colorants alimentaires dans les denrées, On a reconnu que 1l'analyse
des colorants alimentaires proprement dits relevait du Comité mixte FAO/OMS d'experts
des additifs alimentaires, Le Comité estime que, dans le cas des colorants alimentaires
non agréés, des méthodes d'analyse qualitative suffiront pour 1‘'instant, Pour ce qui
est des priorités concernant 1l'élaboration de méthodes d'’analyse des colorants, la
délégation de la Pologne a suggéré que l'on prenne en considération les colorants
admis dans des produits alimentaires & une étape avancée de la Procédure par le Comité
du Codex sur les additifs alimentaires, ainsi que la liste provisoire de colorants
alimentaires, qui a été transmise aux gouvernements pour observations 3 1tétape 3.

38. Wéthodes de référence

Le Comité a 6té informé d'une proposition du Comité exécutif concernant la
question des méthodes de référence et des méthodes de remplacement, Il souscrit plei-
nement & cette proposition et estime que les méthodes d'analyse contenues dans le
Codex Alimentarius devraient 8tre des méthodes de référence, S'il est prouvé que deux
ou plusieurs méthodes sont équivalentes, on pourra les considérer comme des méthodes
de remplacement, )

.g/ Note du Secrétariat 3 Les documents en question et les notes explicatives seront
transmis en temps utile. Les observations devraient 8tre envoyées au Professeur
St.Krauze (voir liste des participants, Annexe I),
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39. Principes généraux concernant les méthodes d'analyse du Codex

a) Sur proposition de la délégation des Etats~Unis, le Comité demande au Secréta-—
riat de la Commission de préparer un document de travail pour la prochaine
‘session du Comité, réunissant 1'ensemble des dispositions, rdgles, principes
généraux, etc., relatifs aux travaux du Comité et tenant compte de la décision
prise par la Commission quant & 1l'établissement des méthodes d'analyse du Codex,
A ce sujet, le document presenté par. la délégation des Etats-Unis devrait étre
aussi pris en cons1dératlon.

b) De 1tavis du Comité, il serait utile de soumettre également ces principes géné-
raux aux comités s'occupant de produits, car le dooument en question se référera
entre autres au plan normallse pour les methodbs d'analyse.

“e) On a fait valoir au Comité que les methodes d'analyse devraient étre redlgees
conformément au plan normalisé avant d'8tre examindes par la Commission du Codex
Alimentarius (étape 5) de manidre que les gouvernements aient la possibilité de
les étudler en détail avant la session de la Commlssion. :

a) Durant leur élaboration, les proaets de méthodes d'analyse du Codex devraient
' aussi 8tre transmis aux autres organisations travaillant dans le méme domaine,

(Le Secrétariat a rédigé les alindas b), c) et d) ci-dessus, aprds 1l'adoption
 du rapport, & la demande du Comité).

DATV ET LIEU DE LA PROCHAINE SESSION

40, Le Président a suggéré que le Comité tienne sa prochaine session & Berlin,
du 4 au 8 novembre 1968,
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ANNEXE III -

METHODES D'ANALYSE ET D'ECHANTILLONNAGE PROPOSEES POUR LES SUCRES

I. METHODES D'ANALYSE

1. SUCRE BLANC

Détermination Méthode - Précision 2/ . Refefences
analytique . .

Polarisation Methode de 1'ICUMSA pour les i_o,1°s Ic.R1958 p. 84
exprimée en ‘sucres bruts sans deféecation.

saccharose - La deéfécation ne sera employée

qu'en cas de nécessité 3 aucune
correction ne sera faite pour
le plomb.

Sucre interverti Teneur en sucre interverti 3_0,005% Ic.M. p. 29
: inférieure 3 0,02 %
Méthode ENIGHT et ALLEN

Teneur en sucre interverti + 0,005% TIc.M. p. 25
comprise entre 0,02 et 0,10 %
Methode de 1'INSTITUT DE BERLIN

Teneur en sucre interverti + 0,01% Ic.M, p. 13
supérieure & 0,1 %
Mathode LANE et EYNON

Conductivite Methode de 1'ICUMSA avec les
Cendres ' 2 concentrations 5 g/loo ml, et
28 g/100 ml. Avec 5 g/100 ml le 1_0,001% Ic.R1962 p. 12
coefficient de. proportionnaliteée
C sera 18 x10=4 pour une
conductivite exprimée en

micrombos/cm
Perte 3 la Methode. de 1'ICUMSA + 0,005  To.M. p. 44
dessiccation Echantillon de 20 mg minimum
(sans broyage)
Couleur Déterminée suivant la méthode
(unités ICUMSA) 4 de 1'ICUMSA sur une solution Ic.M. p., 57 et 58
3 50 % en poids filtrée sur pas encore
membrane & mioropores de 0,4 ¢tablie Ic.R. 1968 p. 52

4 0,6 microns, Résultats
exprimés en unités ICUMSA
definies dans Ic.M. p. 58

Anhydride . Méthode de CARRUTHERS, HEANEY
sul fureux et OLDFIELD, la gamme et la
: précision dépendent de la
concentration de la solution
34 examiner : 4
1-7 mg/kg, solution 40 g/100 ml
2~15 mg/kg,solution 20 g/100 ml
5=30 mg/kg,eolution 10 3/100 ml
' 10-60mg/kg,solution 5 g/100 ml

3 mg/kg :

5 mg/kg T.S.7. 1965
0

0

0
0
1 mg/kg  p. 364

’
14
’
’

I+Hi+l+1+
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SUCRE BLANC (suite) o
: a
Détermination Méthode Précision Références
analytique
Arsenic (As)  Mé&thode au diéthyldithiocarbemate
avec "calcination par voie humide® AOAC 1965
et détermination colorimétrique 24,011
au diéthyldithiocarbamate d'argent
Plomb (Pb) Méthode de 1'ICUMSA avec "calcina~ ' + 0,1 mg/kg Ic.M. p.48(c)
tion par voie humide™ wvalable pour
une teneur inférieure 2 0,5 mg,
Cuivre (Cu) Méthode de 1'ICUMSA avec "calcina~ + 0,5 mg/kg Ic.M.p.106

tion par voie humide"™ pour les
teneurs limites du Codex

a/ Voir par, 8(d) du présent rapport.




2,

CASSONADE

a) Blanc & Brun

Détermination
analytique

Saccharose +

sucre inverti

exprimé en
saccharone

Sucre interverti

Cendres apras

sulfatation

Perte 2 la
dessiccation

Anhydride

sul fureux

 Arsenic (as)

Plomb (PD)

Cuivre (Cu)

Saccharose +

Méthode

Méthode LANE et EYNON 3 1l'inver-
tase, modifiée par TATE et LYLE

Méthode LANE et EYNON
(sans inversion)

Mé&thode gravimétrique par
sulfatation double

Mé&thode de 1'ICUMSA
Echantillon de 10 g

Mé&thode de CARRUTHERS, HEANEY
et OLDFLELD :

La gamme et la précision dépendent
de la concentration de la solution
examinée

1-7 mg/kg, solution 40 g/100 ml
2-15 mg/kg,solution 20 g/100 ml
5=30 mg/kg,solution 10 g/100 ml
10~-60mg /kg,80lution 5 g/100 ml

Méthode au diéthyldithioocarbamate
avec "calcination par voie humide"
et détermination colorimétrique au
diéthyldithiocarbamate d'argent

Mé&thode de 1'ICUMSA avec "calci=
nation par voie humide" valable-
pour une teneur inférieure 3
0,5 mg/kg

Méthode de 1*ICUMSA avec 'talci-
nation par voie humide" pour les
teneurs limites du Codex’

Méthode LANE et EYNON & l'inver-

sucre interverti tase, modifiée par TATE et LYLE

exprimé en
saccharose

+1+1+l+

“ALINORM 68/23
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2/
Précision

Références

IO.MQ Pe 71

IcM. p. T2
Ic.M. p. 36

Ic.M. P. 44

IsT. 1965.
Pe 364

AOAC, 1965
24,011
IO-MoP.48( c)

Ic .M .p. 106

IceMe pPeT




CASSONADE (suite)

Détermination
analytique

Condnotivité
Cendres

Couleur
(unités ICMSA)

M&thode

Méthode de 1'ICUMSA avec les
deux concentrations 5 g/100 ml
et 28 g/100 ml. Avec 5 &/100 ml
le coefficient de proportionna~
1ité C sera 18 x 10~4 pour une
conductivité exprimée en
micromhos/om

Déterminde suivant la m&thode

4 de 1'ICUMSA sur une solution
2 50 % en poids filtrée sur
membrane & micropores de 0,4
3 0,6 mioron

a/ Voir par. 8(d) du présent rapport, |

- ALINORM 68/23

Annexe III
Page ‘23
a/
Précision Références

Ic.R.1962 p.12

Io .l!. p.57-58

100301958 P052



3e

LACTOSE

Détermination
analytique

Lactose anhydre

Cendres apras
sulfatation

Perte 2 la
dessiccation

pH( solution 10%)
Arsenic (4s)

Plomb (Pb)

Cuivre (Cu)

ALINORM 68/23

Annexe III
Page 24
a/
Mé&thode Précision Références
Méthode LANE et EYNON Io.M. p. 13

Sulfatation unique

Mé&thode U.S.P, (dessic—
cation pendant 16 heures
3 130°C ou

Méthode KARL FISHER

avec pH-m2tre

M&thode au diéthyldithi-
carbamate avec "calcination
par voie humide" et déter-
mination colorimétrique au
diéthyldithiocarbamate
d'argent

Mé&thode de 1'ICUMSA avec
"calcination par voie
humide®, valable pour une
teneur inférieure 2

0,5 mg/ke

Mé&thode de 1'ICUMSA aves
%calcination par voie
humide™ pour les teneurs
limites du Codex

10,1 ng/kg

+ 0,5 mg/kg

a/ Voir par, 8(d) du présent rapport.

Ic.M, p.lOO
U.S.P, 1965
Do 336
Angew, Chem.
1935, 48,394

Ic.M, Pe 44

AOAC, 1965
24.011

Ic.M. p.48(0)

IC.M. p. 106



4, SIROP DE GLUCOSE, SIROP de GLUCOSE DESHYDRATE

Détermination

a.nalxtigue
Matidres sdches

Equivalent en dextrose
(sucres réducteurs
exprimés en D-glucoses)

Cendres apris -
sulfatation

Anhydride sulfureux

Arsenic (As)

Plomb (Pb)

Cuivre (Cu)

Méthode

Etuve 3 dessiccation
sous vide

Méthode LANE et EYNON

Sulfatation unigue

Méthode de CARRUTHERS,
HEANEY et OLDFIELD,
La gamme et la précision
dépendent de la concen=
tration de la solution
examinée,
1-7 ng/kg, solution

40 g/100 ml
2-150g/kg, solution

20 g/100 ml
5=30mg/kg, solution

- 10 g/100 ml

10-60mg/kg,s0lution

5 g/100 ml

600 m s solution
2/100 ml-

0,5

Méthode au diéthyldithio-
carbamate aveo "calci-~
nation par voie humide®
et détermination colori-

métrique au diéthyldithio~

carbamate d'argent

Mé&thods de 1'ICUMSA avec’
"calecination par voie
humide™ valable pour une
teneur inférieure 3

0,5 ng/kg

Méthode de 1'ICUMSA avec
“calcination par voie
humide” pour les teneurs
limites du Codex

_g,/ Voir par. 8(d) du présent rapport.

ALINCRM 68/23
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&/

Précision RéPErences

C.I.R.F,
Mé&thode E.42-

Ic.M, p. 101

Ic.M, p. 100
+0,3 mg/kg
+0,5 ng/kg
11,0 ng/kg
~ 4 2,0 ng/kg I.s.J.aés
Po3
+ 20 ng/ke-
AOAC, 1965
24,011

+ 0,1 mg/kg Ic.M, p.48(¢c)

+ 0,5 ng/kg Tc.M. p.106
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5. MONOHYDRATE DE DEXTROSE ET DEXTROSE ARHYDRE

Détermination

ana.lxtigue

Dextrose (. iné
en D—gluooseg

-Matidres sdches

Cendres apras -

sulfatation

Anhydride

sul fureux

Arsenic (As)

Plomb (Pb)

Cuivre (Cu)

20 g/100 ml
'}wmd%,“hﬁm

Méthode Précision

Méthode LANE et EYNON

Dessiccation pendant
4 heures & 1009 sous
pression réduite-

Sulfatation unique

Méthode de CARRUTHERS,
HEANEY et OLDFIELD,

La gamme et la préoision
dépendent de la concen-—
tration de la solution

1-7 wng/kg, solution
40 g/100 ml + 0,3 mg/ke

2-15 mg/kg, solution

* 0,5 mK/kG

10 g/100 ml + 1,0 ng/kg
10-60mg/§7, solution

5 /100 ml

Méthode au diéthyldithio-
carbamate avec "caloi-
nation par voie humide”

- et détermination colori-

métrique au diSthyldithio-
carbamate d'argent

Méthode de 1'ICUMSA avec
"calcination par voie
humide" valable pour une
teneur inférieure 2a

0,5 mg/kg

M&thode de 1*'ICUMSA aveo
"ocaloination par voie
humide™ pour les teneurs
limites du Codex

+ 0,1 mg/ke

+ 0,5 mg/kg

a/ Voir par., 8(d) du présent rapport.

s/

2,0 mg/kg

Béférences
‘To.M. p. 101

Io.M. p. 113

Ic.M. p. 100

I.S8.7. 1965
Pe 364

AOAC, 1965
24,011

’IOOM.P. 48( O)

To.M.p.106
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11, ECHANTILLONNAGE

(Sucres blancs et oassonade)

1. Echantillonnage en sacs (Io.M., p.86)

Les éohantillons doivent &tre prélevés de préférence dans des sSacs ouverts, En
cas d'impossibilité, on préldvera l'échantillon en pergant le gac avec une sonde du
type de celle décrite page 80 de Ic.M; le trou sera emsuite rebouché par un moyen
approprié, par exemple, pour les sacs en papier, avec une bande adhésive, St'il s'agit
des conditionnements pour la vente au détail, ne dépassant pas 5 kg, il faut prélever
le paquet tout entier, .

2. Nombre d'échantillons & prélever

La taille maximum du lot est de 500 tonnes, Le nombre de.paquets & échantillon-
‘ner sera égal & 3VI, T étant le tonnagse du lot, Le préldvement portera sur 3 paquets‘
au minimum, Dans tous les cas, l'8chantillon brut prélevé sera de 2 kg au mlnlmum;
si nécessaire, plusieurs coups de sonde seront effectusés,

3, Préparation de 1'échantillon pour 1'analyse (Ic.M, p, 83

Quatre sous-8chantillons de 500 g au minimum du suore prélevé comme indiqué
oci-dessus dans 1l'dchantillon brut, puis mélangés sont placés dans des emballages
imperméables 3 1l'humidité et rebouchés (se référer 2 1la méthode décrite pour les
suores bruts),

IIT.ABREVIATIONS UTILISEES DANS L'ANNEXE

Ic.M, : ICUMSA Methods of Sugar Analysis (1964)
Ic.R, .3 Rapport de 1'ICUMSA (compte rendu de la session)
I.5.7, t International Sugar Journal

Corn Industfies Research Foundation

C.I.R.F,

4,0,A,C, s Association of Official Analytical Chemists,



A,

1.

2.

B.
1.
2.

6.
7-

METHODES D'ANALYSE POUR LES GRAISSES ET LES HUILES
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ANNEXE IV

’ (soumises aux gouvernements pour observations & 1l'étape 3)

Méthodes d'analyse proposées pour les huiles comestibles g/

CRITERES DE QUALITE

Détermination analytigue-

Indice dtacidité

Indice de peroxyde

CONTAMINANTS

Matidres entrainables & 105°C

Impuretés insolubles

Savon -
Fer

Cuivre

Plomb

Arsenic

Référances
UICPA (1964), II.D,1; AOCS méthode officielle
Ca 5a—?0; AOAC (19653 26 060 modifide par
JAOAC (1966) 49, 2313 AOCS méthode
provisoire Cd 3a-63.
UICPA (1964), II.D.13; AOCS méthode offi-

cielle
Cd 8-53; AOAC (1965) 26.024.

UICPA (1964) II.C.1.1.

UICPA (1964) II.C.2; AOCS méthode
officielle Ca 3-46.

BS 6843 1958 page 49.
BS 684: 1958 page 92, ou bien BS 769: 1961

BS 684: 1958 page 893 AOAC (1965) 24.023;
Analyst 1963, 88, 256. :

Analyst, 1959, 84, 1295 AOAC (1965) 24.053.

Analyst, 1960, 85, 639 (Annexe III);
AOAC (1965) 24.0065 AOAC (1965) 24.011.

a7 Les intéressée sont priés de consulter le document préparé par la délégation du
Royaume-Uni (Codex Graisses et huiles/40, Aoit 1967) ol les méthodes d'analyse sont
décrites et discutées. On peut obtenir d'autres exemplaires de ce document en
s'adressant au Chef de la Sous-Divieion des normes alimentaires, FAO, Rome.




‘————_—————7

C.

1.

2.

3.

4.

5'

6.
D,

1.

2.

3e

A.

1.

2.

CRITERES DISTIKCTIFS

Densité

Indice de réfraction
Indice de saponification

Insaponifiable

Indice d'iode (Wijs)

Indice de Crismer

REACTIONS SPECIFIGUES

ALINORM 68/23
Annexe IV
Page 29

BS 684: 1958 page 10, méthode 1 ; AOCS
méthode officielle
Cc 10a~-25 et AOAC (1965) 26.003.

UICPA (1964) II.B.2 3 AOCS méthode officielle
Cc 7-25 3 AOAC (19653 26,006

UICPA (1964) II.D.2 3 AOCS m&thode
provisoire Gd 3-25 ; AOAC (1965) 26.028.

UICPA (1964) II.D.53 3 AOCS mé&thode
provisoire Ca 6b-53 ; AOAC (1965) 26.071 ;
AOCS méthode provisoire Ca=40,

UICPA (1964) II.D.7.3 j.AOCS méthode offi-—
cielle Cd 1-25 ; AOAC (1965) 26.022,

ACCS méthode officielle Cb. 4-35.

HUTLE D'ARACEIDE: teneur en acide

arachidique et en acides gras supérieurs

a) Test de Renard modifié AOAC (1965) 26.077.

b) Test de l'huile
d'arachide (Evers)

HUILE D& COTON

Test d'Halphen

HUILE DE SESAME

BS 684: 1958, page 97.

AOAC méthode officielle Cb 1-12; AOAC (1956) 26.076.

a) Test de Villavechia modifié AOCS méthode officielle Cb 2-40

- b). Test de 1'huile de sésame  BS 634 : 1958, page 96..

(Baudouin)

METHODES D'ANALYSE PROPOSEES POUR L& SAINDOUX ET LA GRAISSE DE PORC FONDUE

CRITERES DB QUALITE

Indice d'acidité

Indice de peroxyde

UICPA (1964) II.D.I; AOCS méthodes Ca 5a-40
et Cd 3a-63; AOAC (1965) 26.060 modifide par
JAOAC (19665 49, 231,

UICPA (1964) II.D.13 ; AOCS méthode officielle
- Cd 8~53; AOAC (1965) 26,024+




B,
1.
2.

3.
4.
54
6.
7.
c.
1.

2.

3.

4.

5.

6.

A.

1.

2.

CONTAMINANTS

Matidres entrainables a 105°

Impuretés

Savon
Fer
Cuivre

Arsenic

Plomb

CRITERES DISTINCTS

Densité

Indice de réfraction

Titre

Indice de saponification

Insaponifiable

Indice d'iode (Wijs)

ALINORM 68/23
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UICPA (1964) II.C.I.I.; projet de recomman—
dation
IS0 No 1224.

UIcPA (1964) II.C.2; AOCS méthode officielle
Ca 3-46; projet de résolution ISO No 1223.

BS 6843 1958, page 49

BS 684: 1958, page 925 BS T69: 1961.

BS 684: 1958, page 89.

%?32g§t 1960, 85, 639 (Annexe III); AOAC
24.006;5 AOAC (1965) 24.011,

Analyst 1959, 84, 129; AOAC (1965) 24.053.

BS 684: 1958 page 10, méthode 13 AOCS .
méthode officielle Co 10a~-25; AOAC .(1965)
26.003.

UICPA (1964) II.B.2; AOCS méthode officielle
j

Cec 7-25; AOAC (1965) 26.006-26.009,

UICPA (1964) II.B.3.2; AOCS méthode provi-
soire Cc 12-59; AOAC (1965) 26,013;

projet de recommandation ISO No 1226,

UICPA (1964) II.D.2; AOCS méthode officielle
Cd 3-25; AOAC (1965) 26.028.

UICPA (1964) II.D.5.33 AOCS méthode provi-
soire Ca 6b~535 AOAC (1965) 26.071 ;
AOCS méthode officielle Ca-40.

UICPA (1964) II.D.7.3 3 AOCS méthode offi-
cielle Cd 1-253 AOAC (1965) 26.022,

METHODES D' ANALYSE PROPOSEES POUR LE PREMIER JUS ET LE SUIF COMESTIBLE

CRITERES DE QUALITE

Indice d'acidité

Indice de peroxyde

UICPA (1964) II.D.1; AOCS méthodes
Ca 5a-40 et Cd 3a-63; AOAC (1965)
26,060 modifiée par JAOAC (1966) 49, 231.

UICPA (1964) II.D.13 ; AOCS méthode offi-
cielle Cd 8-53; AOAC (1965) 26.024.




B,
1.

2.

3.
4.
5.
6.

7.
c.
1.

2,

3.

40

5

1.

2.

CONTAMINANTS

Matidres entrafnables & 105°C
Impuretés

Savon
Fer
Cuivre

Arsenioc

Plomb

CRITERES DISTINCTIFS

Densité

Indice de réfraction

Titre

Indice de saponification

Indice d'iode (Wijs)

ALINORM 68/23
Annexe IV
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UICPA (1964) II.C.I.I; projet de recomman-
dation ISO No 1224,

UICPA (1964) II.C.2; AOCS mé&thode officielle
Ca 3-46; projet de recommandation ISO No 1223.

BS 684: 1958, page 49.
BS 684: 1958, page 923 BS 769: 1961,
BS 684: 1958, page 89.

Analyst 1960, 85, 639 (Annexe III) j
AOAC (1965) 24.006; AOAC (1965) 24.011.

Analyst 1959, 84, 129 ; AOAC (1965) 24.053.

BS 684: 1958, page 10, m&thode 1; AOCS
méthode officielle Cc 10a~25; AOAC (1965)
26,003,

UICPA (1964) II.B.2; AOCS méthode officielle
Cc 7-25 3 AOAC (1965) 26.006-26.009,

UICPA (1964) II.B.3.2; AOCS méthode offi-
cielle Cc 12-59 j AOAC (1965) 26,013 ;
projet de recommandation ISO No 1226,

UICPA (1964) II.D,5.31 AOCS méthode provi-
soire Ca 6b-53; AOAC (1965) 26.071 3

- AOCS méthode officielle Ca-40.

UICPA (1964) II.D.7.3 5 40CS m&thode
officielle Cd 1-25 3 AOAC (1965) 26.022.

METHODES D'ANALYSE PROPOSEES POUR LA MARGARINE

Teneur totale en matidre grasse

a) Teneur en eau

b) Extrait sec non gras

Teneur en matidre grasse laitidre
a) Indice de Reichert

(acides gras volatils
solubles dans 1l'eau)

Section II du rapport de la dixidme session
du Comité mixte FAO/OMS d'experts gouvernemen-—
taux sur le Code de principes concernant le
lait et les produits laitiers 3 méthode néer-
landaise officielle (voir page ...de la pré-
sente annexe)

Voir ci-dessus,
BS 769: 1961; voir 1 et 1 a) ci-dessus.

Analyst 1912, 37, 183; AOCS méthode
officielle Cd 5-40.

UICPA (1964) II.D.9; AOAC (1965) 26.032-
26.033.,
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b) Indice de Polenske UICPA (1964) II.D.9; AOAC (1965) 26.032-
(acides gras volatils 26.033,
insolubles dans 1l'eau)
¢) Indice de Kirschner BS 684# 1958, page TO0.
(acides gras volatils
solubles dans l'eau donnant
des sels argentiques hydro-
solubles)

3, Vitamine A A0AC (1965) 39.001; J.A.0.A.C. 1959, 42, 422.

4. Vitamine D AOAC (1965) 39.116.

Se Vitamine B Analyst 1959, 84, 356.

6. Chlorure de sodium i) Méthode de référence FAO/OMS pour la déter-
mination de la teneur en sel (chlorure de
sodium) du beurre. Le texte en est soumis
pour acceptation aux Etats Membres de la
FAO et de 1'OMS (voir Annexe IV-D du rapport -
de la dixi2me session du Comité mixte FAO/OMS
d'experts gouvernementaux sur le Code ‘de
principes concernant le lait et les produits
laitiers, Aolit 1967). '

ii) ou bien : BS 769: 1961, par.5, m&thode 2.

To Edulcorants hydrocarbonés Pas de méthode spécifique disponible,

comestibles

8. Protéines comestibles Pas de méthode spécifique disponible,

ITHODES DYANALYSE PROPOSEES POUR L'HUILE D!OLIVE

Détermination analyticue Méthode supsérée nar le COIL
1, Composition en acides gras UILCPA II.D.19 Z;Supplément a UICPA(196417
2. Densité UICPA (1954) page 37

3, Indice de réfraction urcpA (1964) II.B.2
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4. 1Indice d'iode : Méthode de Wijs : UICPA (1964)II.D.7.3 ou’

Méthode de Hanus : UICPA (1964) II.D.7.4.

5. Indice de saponification . UICPA (1964) II.D.2.

6., Insaponifiable » UICPA (1964) II.D.5.2,

7. Indice de Bellier (voir page 33 della présente annexe)
8, Test des huiles semi-siccatives | (voir page 35 de la présenpe annexe)
9. Test de 1'huile de grignons d'olive (voir page 35 de la préseﬁte anheie)
40, Test de l'huile de coton »(voir page V36 de la présente annexe)
11. Test de l'huile de thé (voir page 36 de la présente annexe)
12. Test de 1l'huile de sésame - (voir page 37 de la présente annexe)
13, Acidité - UICPA (1964) II.D.1.

14, Tndice de peroxyde - UICPA (1964) II.D.13

15. Extinction spécifique dans l'ultra-— (voir page 38 de la préseﬁte annexe)

violet . .

16, Humidité et matidres volatiles UICPA (1964) II.Cu1.1

17. Impuretés UICPA (1964) II.C.2
18, Savon (voir page 39 de la présente ammexe)

METHODE DIRECTE DE DETERMINATION DE LA TENEUR TOTALE

EN MATIERE GRASSE DE LA MARGARINE

(suggérée par les Pays-Bas)

Fondre & 40°C environ 50 g du produit dans un ballon 3 large col muni d'un bou-
chon étanche, puis laisser refroidir tout en secouant vigoureusement jusqu'd ce que la
masse devienne homogéne et visqueuse. En introduire environ 10 g dans un -erlenmeyer,
ajouter 20 ml d'acide chlorhydrique & 25 pour cent (densité 1,126) et porter & &bulli-
tion jusqu'd dissolution de toutes les substances non grasses. Laisser un peu refroi-
dir, transférer la masse dans un percolateur au moyen d'eau chaude et laver avec de
1'éther de pétrole. Epuiser dans le percolateur pendant environ 2 heures. Distiller le
solvant de l'erlenmeyer, mettre ce dernier dans une &tuve i dessiccation & 100°C, puis

peser. Poursuivre la dessiccation dans 1'é&tuve jusqu'd poids constant.,

INDICE DE BELLIER

I. Définition de l'indice de Bellier

L'indice de Bellier d'une huile est la température 2 laquelle-les sels des acides
gras de cette huile commencent 3 précipiter apreés saponification et mise en solution de
l'huile selon les indications données sous "Hode opdératoire",




-

- IX, Analyse
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1. Appareillage

-d wd wmd

2.2

2.3

Eprouvettes de 26~27mm de diamdtre et de 22 cm de longueur.

Un condenseur constitué d'un tube de verre muni d'un bouchon,

Un thermomdtre gradué en quarts de degrés de 8 3 25°C, f£ixé dans un
bouchon, - : . v
Pipettes gradudes.,

dissous dans 72 ml d'eau distillée 3 porter & 500 ml avec de 1l'alcool
a4 95 pour cent),

Solution d'alcool éthylique & go pour cent (utiliser de l'alcool éthy-
lique pur ou de l'alcool "fin"),

Solution aqueuse dtacide acétique, 1+ 2 (en volume) ajustée de telle

sorte que 1,5 ml exactement neutralise (phénolphtaléine comme indica-

?eur 5 ml de la solution hydro-alcoolique d'hydroxyde. de potassium
2.1).

3., Préparation de l'échantillon

Eliminer 1'eau de l'huile par décantation et filtration sur papier &

une température légdrement plus élevée que le point de fusion de certains consti-
tuants solides qui pourraient se séparer de la matiére grasse liquide,

4., Mode opératoire

4.1

4.2

4.3

4.4

4.5

4.6

o1
2
]
1.4
2, Réactifs
'2.1 Solution hydro-alcoolique de potasse alcoolique (42,5 € de KOH pur

‘Introduire 1 ml de matidre grasse et 5 ml de la solution de potasse dans
une éprouvette,

Relier au condenseur et chauffer modérément en agitant de temps & autre
en tournant jusqu'd saponification compldte, c'est-3~dire jusqu'a
obtention d'une solution parfaitement limpide.

laisser refroidir. Débrancher le condenseur. Ajouter 1,5 ml de la solu-
tion d'acide acétique et 50 ml de la solution d'alcool.Metire en place
le thermom&tre et homogénéiser,

Placer 1'éprouvette dans un bécher rempli d'eau 3 23-25°C, S'il se
forme un précipité laisser reposer en position verticale
pendant une heure & la m&me tempdrature et filtrer dans une éprouvette,

Fixer le thermomdtre sur l'éprouvette contenant la solution limpide.
Mettre un instant 1'éprouvette dans un bécher rempli d'eau & une tempé-—
rature inférieure d'environ 10°C 3 1'indice de Bellier estimé. Retirer
1'éprouvette et dgaliser la température du contenu en la renversant 3
plusieurs reprises (la vitesse de refroidissement devrait 8tre de 1'ordre
de 1°C par minute). Répéter cette opération jusqu'id apparition d'une
opalescence. Noter la température.

Relever la teupérature de quelques degrés afin de dissoudre le préci-
pité. Homogénéiser en renversant 1'éprouvette. Laisser refroidir. Le

refroidissement devrait &tre lent § secouer plus fréquemment quand la
température s'approche de celle qui a &té notée la premidre fois. La

température 3 laquelle l'opalescence réapparait est, par exemple,

t° = indice de Bellier. '
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5. Tolérances autorisées .

L'écart entre deux déterminations paralldles ne doit pas excéder 0,25°C.

TEST DES HUILES SEMI-SICCATIVES

Appareillage

- Erlenmeyer de 50 ml muni d'un bouchon,
- Bain de glace fondante,

Réactifs

~ Hexane ou, & défaut, éther de pétrole distillant entre 40°et 60° et présentant
un indice de brome inférieur & 1, exempt de résidus.,-

- Réactif au brome préparé par addition goutte & goutte, en agitant aprés chaque
adjonction, de 4 ml de brome chimiquement pur (la présence de chlore empéche ’
- la réaction) dans 100 ml d'hexane ou d'éther de pétrole réfrigéré 3 0° C et
. malntenu sur la glace fondante jusqu'au moment de 1l'emploi,

Mode opératoire

L'huile 3 examiner doit avoir été préalablement filtrée et débarrassée.de son
eau. Introduire 1 ml d'huile dans 1l'erlenmeyer préalablement séché, Ajouter-10 ml
d'hexane. Disposer l'erlenmeyer bouché sur la glace fondante. Au bout de 5 minutes,
" ajouter 10 ml de réactif au brome, chaque fois en petites quantités, tout en agitant et
en maintenant la température & 0°C. La couleur de la solution doit clairement indiquer’
tout excds de brome. Laisser l'erlenmeyer sur la glace fondante pendant une heure, puis
noter l'aspect de la solution. Si des huiles semi-siccatives sont présentes, on obser-

 vera un précipité flogg&;gg plus ou moins important selon le pourcentage de l'adultéra-
tion et la nature des hu adultérantes, ‘
: T ————

La solution demeure limpide et transparente dans le cas des huiles d'olive
authentiques, .

TEST DE L'HUILE DE GRIGNONS D'OLIVE

Appareillage s -

Ballon de 100 ml équipé d'un condenseur & reflux.

Pipette de 5 ml graduée. en dixidmes,

Pipette de 5 ml.

- Eprouvette de 50 ml.

- Appareil de chauffage destiné 3 maintenir le ballon & environ 80°C,
~ Thermomdtre gradué de 15° & 60°,

Réactifs :

Comme pour l'indice de Bellier (voir page 32 )

-
Préparation de 1l'éshantillon

Comme pour l'indice de Bellier (voir page 32 )
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Mode opératoire :

Introduire dans le ballon environ 1 g de 1l'échantillon préparé comme indiqué
ci~dessus. Ajouter 5 ml de la solution alcoolique de potasse. Mettre le condenseur en
place et porter & ébullition. Laisser bouillir pendant 10 minutes, en secouant de temps
4 autre. Laisser refroidir & la température ambiante. Ajouter 1,5 ml de solution .
d'acide acétique et 50 ml 'de solution d'alcool éthylique préalablement chauffées & 50°C,
Mélanger en secouant, introduire le thermomdtre, laisser refroidir et noter ltaspect
de la selution 3 45°C. S'il y a apparition d'un précipité floculeux 3 une température
supérieure a 40°C, le test est positif.

Laisser refroidir 3 la température ambiante (pas au-dessous de 18°G)-pendant au
moins 12 heures. Observer & nouveau la solution : la formation d'un précipité floculeux,
en suspension au milieu du liquide, indique également un résultat positif. Une opales—
cence non floculeuse n'indique pas la présence d'huile de grignons dtolive.

NOTE : Il arrive, mais rarement, que certaines huiles d'olive vierges de seconde pression
donnent un résultat positif. :

TEST DE L'HUILE DE COTON

Appareillage :

- Eprouvettes de 250 mm x 25 mm,
- Bain-marie & température réglable, ° °
— Appareil de chauffage pour maintenir les éprouvettes & 110 -115°C,

Réactifs :

Mélanger en volumes égaux de l1l'alcool amylique et une solution de 1 g de soufre.
dans 100 ml de sulfure de carbone, .

Mode opératoire :

Introduire environ 10 ml de l'huile dans ure éprouvette, ajouter le méme volume
de réactif ; secouer et garder sur bain-marie 3 700-80°C en secouant jusqu'ad évapora-
tion compldte du sulfurede carbone (5 minutes suffisent en général), la fin du processus
-étant indiquée par l'apparition de fumées légdres au-dessus du liquide. Placer 1'éprou~
vette sur l'appareil de chauffage et 1l'y maintenir & 110°-120°C pendant 2 heures.

WA G

Une coloration rouge ou rose traddét la présence d'huile de coton. L'apparition
d'une couleur orange ne doit pas étf;\fﬁ?éfbrétée comme preuve de la présence d'huile
de coton, '

HOTE : Le chauffage de 1l'huile de coton 3 une température supérieure 2 170°C provoque
la destruction progressive des acides cyclo-proponofiques responsables de la coloration.
Leur destruction est pratiquement totale 3 200°C, '

TEST DE L'HUILE DE THE

Anhareillage,:

- Eprouvette de 150 mm x 15 mm.

- Pipette de 2 ml graduée en dixidmes. .

Compte~goutte étalonné de manidre que 7 gouttes d'huile pdsent environ 0,22 g,
- Bain-marie & 5°cC,
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Réactifs

= Chloroforme analytiquement pur, ,

- Acide sulfurique oconcentré (d = 1,84) analytiquement pur,
- Anhydride acétique analytiquement pur.

- Oxyde diéthylique analytiquement pur,

Mode opératoire s

Aveo la pipette graduée, introduire dans 1l'éprouvette 0,8 ml d'anhydride acé-
tique, 1,5 ml de chloroforme et 0,2 ml d'acide sulfurique. Refroidir & 5°C, puis ajou-
ter environ 0,22 g d'huile. Si une opalescence apparait, ajouter goutte i goutte, tout
en agitant, de¢ l'anhydride acétique jusqu'd ce que la solution redevienne limpide.
Maintenir & g?cupendant 5 minutes. Ajouter 10 ml d'oxyde diéthyligue préalablement
refroidi & 5C., Boucher 1l!'éprouvette et mélanger immédiatement en renversant 1l'éprou-
vette & deux reprises. Remettre l!'éprouvette sur le bain 3 5°C et observer la couleur.

Si de 1'huile de thé est présente, une coloration rouge apparaitra en l'espace
d'une minute environ, T

NOTE : Une coloration rose ne peut: 8tre considérée comme une preuve de la présence
d'huile de thé, car certaines huiles d'olive donnent lieu & cette coloration,

TESTS DE L'HUILE DE SESAME
4, Mise en évideﬁce de la sésamoline |
Appareillage s
- Eprouvette graduée de 50 ml munie d'un bouchon,
Réactifs s e 4
- Acide chlorhydrique concent£é td = 1,18)
- g;%?tion 4 2 pour cent de furfurol fraichement disjillé dans de l'alcool 3

Mode opéiatoire s

Introduire dans l'éprouvette gradude 10 ml d'huile et 10 ml d'acide chlorhy-
drique, Boucher et secouer vigoureusement pendant 30 secondes. Laisser reposer. Ajouter
0,5 ml de la solution de furfurol. Boucher et secouer & nouveau. lLdissér reposer ét.
décanter, Si la couche inférieure ne vire pas au rouge, le test est négatif,’

Si une coloration rouge apparalt, ajouter 10 ml.d'eau et secouer 1légdrement.,
Laisser reposer, Si la coloration disparait, le test est négatif., Si elle persiste, le -
test est positif, Les huiles de sésame raffinées ne donnent pas toujours une réaction
positive avec cette méthode,.

B. Mise en évidence de la sésamine

Aggareillage H

~ Eprouvette gradude de 25 ml munie d'un bouchon,
-~ Bécher & décantation d'environ S0 ml, L
- Capsule de porcelaine & fond plat d'environ 60 mm de diamdtre,
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Réactifs 3

- Acide sulfurique concentré (d =-1,84). :

- Solution & 0,35 pour mille de furfurol frafchement distillé dans de l'anhydride
acétique,

Mode opératoire :

Introduire dans l'éprouvette 10 ml d'huile et 5 ml de la solution de furfurol,.
Boucher et secouer vigoureusement pendant une minute environ. Verser le mélange dans
le bécher & décantation et laisser reposer. Introduire une partie du dépdt dans la
capsule et ajouter 6 ou 7 gouttes d'acide sulfurique. Mélanger en agitant doucement la
capsule, ‘ o

Le test est positif si une coloration bleu-verddtre apparalt.
Les huiles de sésame, méme raffinées, donnent une réaction positive,

EXTINCTION SPECIFIQUE DANS L'ULTRA-VIOLET

Appareillagze s

-~ Spectrophotomdtre UV pour déterminations entre 210 et 300 mm.
Cuvettes de quartz de 1 cm d!épaisseur,

- Flacons jaugés de 50 ml et 500 ml,

~ Pipettes,

Réglage de l'équipement

. Dissoudre 0,2 g de chromate de potassium anhydre dans exactement 1 litre d'une
solution d'hydroxyde de potassium 0,05 N, Introduire 25 ml exactement mesurés de cette
solution dans un flacon de 500 ml et porter au trait de jauge par adjonction de solu-
tion d'hydroxyde de potassium 0,05 N, Déterminer la densité optique de cette derniere
solution par comparaison avec la solution d'hydroxyde de potassium 0,05 N servant de
solution de référence, dans une cuvette de 1 om, A 275 mm, la- densité optique devrait
étre de 0,200 £ 0,005,

Réactif

Cyclohexane spectrophotométriquement pur : transmission minimum & 220 nm :
40 pour cent de transmission minimum & 250 nm : 95 pour cent par comparaison avec de
1'eau distillée,

Mode opératoire :

Si 1l'huile n'est pas entidrement limpide & la température ambiante, filtrexr:
avant de procéder aux déterminations. Introduire environ 0,5 g d'huile (quantité pesée
avec précision) dans le flacon Jaugé de 50 ml. Ajouter du cyclohexane jusqu'au trait
de jauge et secouer. Remplir une cuvette avec cette solution et déterminer la densité
optique en utilisant le cyclohexane comme solution de référence. Faire des détermina—
tions & 232 nm et 270 nm. Dans la rézion de 270 nm, déterminer la longueur d'onde m du
maximum d'absorption et déterminer la densité optique A Nm, Am-4 et Am +4, en &ta-
blissant pour A\ m-4 et Am+4 les longueurs d'onde 4 nm au-dessus et au—dessous du
maximum,
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Expression des résultats :

a) Caloul de 1'extinction spécifique
1%
E >\ = AD
cl

1 om

>

1%
o E )\= extinction spécifique & la longueur dfonde }\ ’
1 om : ' .

A

densité optique lue sur le spectro hotomdtre,
concentration de la solution en g/100 ml et
épaisseur de la cuvette en centimdtres.

-0 b
i n

Si la densité optique lue est inférieure 3 0,2 refaire une mesure avec
une solution plus concentrée., Si elle est supérieure 2 0,8 refaire une
mesure avec une solution moins concentrée,

b) Calcul de A E - Appliquer la formule suivante i
EAn-4+EAn+ 4
AE=E X\n - —_

2

¢) Détermination de l'extinction spécifique aprds passage dans 1'alumine

Introduire 30 g d'alumine pour chromatographie - spécifications de
Brockman (perte & 3000C, environ § %) - dans une colonne pour chromatographie
d'environ 35 .mm de diamdtre et de 45 cm de longueur, munie d'un tube d'd&cou-
lement d'environ 10 mm de diamdtre. Tasser 1'alumine mécaniquement en frappant
& plusieurs reprises sur un morceau de bois la colonne maintenue verticale.
Introduire dans la colonne ainsi préparée 100 ml d'une solution & 10 %
d'thuile et d'hexane, Recueillir les produits d'écou%ement et évaporer le
solvant sous vide & une température inférieure 2 257Cs Avec lthuile ainsi
obtenue, déterminer immédiatement 1'extinction spécifique & 270 nm, selon la
procédure décrite plus haut.

NOTE : La détermination de 1'extinction spécifique dans l'ultra-violet est
essentiellement une mesure de 1'état d'altération de lthuile. Elle ne cons-
titue pas spécifiquement une mesure de son degré de raffinage. Dans quelques
cas particuliers, des huiles vierges anormalement altérées peuvent présenter
des caractéristiques spectrales voisines de celles des huiles raffindes.

TEST DU _SAVON

Appareillage :

- Eprouvette de 150 mm x 15 mm,
Réactifs

- Solution & 0,1 % de bleu de bromophénol dans de l'alcool éthylique & 96°,
— Ac¢tone frafchement distillée, teneur en eau 2 ¢,

Quelques gouttes de la solution de bleu de bromophénol devraient faire virer au
jaune/jaune-vert 1'acétone & 2 % d'eau,
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Mode ogératoire 3

Introduire dans l'éprouvette 10 ml d'acétone &t 1 goutte de la solution de bleu
de bromophénol. La solution devrait présenter une couleur jaune, Dans le cas contraire,
rincer 1'éprouvette avec de l'acétone jusqu'd disparition de la couleur bleue. Intro-

‘ duire 10 g d'huile dans 1l'éprouvette, mettre un bouchon propre, secouer et laisser re—
| - poser. La couche acétonique inférieure ne devrait pas &tre bleue, ce qui indiquerait
la présence de savon, )

|
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METHODES D'ANALYSE PROPOSEES POUR LES FRUITS ET LEGUMES TRAITES
(SOumises‘aux gouvernements pour observations & 1'étape 3

1. a) Poids égoutté (pour les conserves de haricots verts, haricots beurre, péches,
pomelos, asperges, ananas et petits pois) .

Détermination effectude selon la méthode pertinente pour les fruits et
légumes traités qui figure dans "Methods of Analysis of the Association of Official -
Analytical Chemists" (dernidre édition) ou toute autre méthode normalisée donnant
.des résultats équivalents, .

b) " Poids égoutté (uniquemeﬂt pour les tomates en conserve)

i) Enlever 1le couvercle du réoipienty toutefois, dans le cas des récipients
. ‘& oouvercle fixé par double sertissage, ne pas enlever le double
~ sertissage ni en modifier la hauteur. .

ii)“'V1der le réoipient ouvert de manidre & en répartir le contemu sur les -
mailles d'un tamis oirculaire préalablement pesé: ou dont le poids l.vida
est oonmu,

iii) Sans déplacer les tomates, incliner le tamis de manilre 3 faciliter
1'égouttage du liguide,

iv) Laisser égoutter pendant deux mimutes,

v) Aprds les deux minutes dtégouttage, mesurer le poids des tomates égouttées
alorse qu'elles sont encore sur le tamis, en tenant compte de la tare
(ou poids du tamis),

Sgéoifications ooncernant les tamis ciroulaires:

1) Si leé poids du contenu total dn récipient .est égal ou supérieur 3 '
1,5 kg (3 livres), utiliser un tamis ayant 20 om (8 pouces) de diam&tre.

ii) Si le poids dn contenn total du réoipient est égal ou supérieur 2 1,5 kg
(3 livres), utiliser un tamis ayant 30 om (12 pouoes) de diamdtre,’

1ii) Les mailles de ces tamis sont faites avec du fil de fer de O » 054 pouce
(1,3716 mm) de diamdtre tressé de manidre & former des ouvertures ocarrées
‘de 0,446 pouce (11, 3284 mm) de o8té, :

2, Solides insolubles dans l'aloool (pour les petits pois en conserve)

Détermination effectuée selon la méthode pertinente pour les fruits et légumes
traités qui figure dans "Methods of Analysis of the Association of Offiocial
Analytioal Chemists™ (dernidre édition) ou toute autre méthode normalisée donnant
des résultats équivalents,

3. Extrait sec soluble total (pour la purée de pommes en conserve)

La détermination de la teneur en extrait sec soluble total et/ou la mesure
du nombre de degrés Brix seront effectuées au réfractomdtre sans corrections rela-
tives 2 1l'extrait sec insoluble ou 3 1l'acidité, mais aveo correction de température
rapportée & 20°C,

4. Evaluation_dés £ils durs (pour les haricots verts et haricots beurre en conserve)

Un fil dur est un fil qu1 resiste & un p01ds de 250 g (8 onoes) pendant -oing
(5) gdeoondes ou plus,
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Détermination des sels calcigues (pour les tomates en conserve)

_a) néthdds.(;) figurant dans "0fficial Methods of Analysis of the Association of

6.

1,

2.

Official Analytiocal Chemists" (Etats-Unis)j ou

b) Méthode (s) donnant des résultats oomparables, par exemple celles que met actuel-
lement au point 1'ISO TC 34/SC 3, '

Densité dn sirop (pour lesioonserves de pomelos, ananas et p8ches)

Densité finale du sirop exprimée en degrés Brix et déterminde dans ie produit
fini en conserve selon une méthode normalisée (aérométrie ou réfractométrie),

METHODES D'ECEANTILLONNAGE POUR LES FRUITS ET LEGUMES TRATTES

Echantillonnage (poﬁr les conserves de tomates, haricots verts, haricots beurre,
p8ches, pomelos, asperges, ananas, petits pois)

L'échantillonnage doit 8tre effectud en conformité des Plans d'échantillon-

nage proposés pour l'évaluation de la gqualité des fruits et lgggges traités (vVoir
vrar, 14 du présent rapport et Annexe VI),

Taille des unités d'échantillonnage (pour les ananas en conserve)

Pour les besoins de la vérification de la conformité aux spécifications de
qualité de toutes les conserves d'ananas autres que les lamelles, les cubes, les
miettes et les brisures, 1l'unité d'échantillonnage est le réciplent tout entier,

Dans le cas des lamelles, des ocubes, des miettes ou des brisures, l'unité
d'échantillonnage est conatitube s

a) par le récipient tout entier si sa capacité est égale ou inférieure 3 1 litre;
ou ‘ :

b) par 600 grammes d'ananas &goutté (prélevés dane un mélange représentatif)
lorsque le récipient a une capacité supérieure & 1 litre,

N
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PLANS D'ECHANTILIONNAGE PROPOSES POUR L'EVALUATION DE LA ANNEXE VI
- QUALITE DES FRUITS ET LEGUMES TRATITES

(soumis 3 la Commission du Codex Alimentarius & 1'étape 5)
DOMAINE D'APPLI CATION '

Les plans d'échantillonnage ci-joints contiennent des tableaux pour ltéchantil-

- lonnage et l'inspection des fruits et légumes traités, Ces plans prévoient 1) des niveaux
d'inspection, 2; la taille des échantillons rapport & ocelle des lots et des R
récipients et 3) des oritdres d'acceptation F:: de refus), Ces plans valent pour 1'examen
ou 1l'essai de récipients individuels (ou sous-échantillons) prélevés dans un lot déterminé,
Ils ne fixent pas dans le détail la procédure & suivre pour examiner 1'échantillon aprds
son préldvement, Toutefois, lorsque l'échantillon a été examiné conformément aux disposi-
tions d'une norme ou spéoification et qu'une déoision a été prise quant aux caractdres
acceptables ou "défeotueux" des récipients ou unités d'échantillonnage, les plans ci-joints
oomportent des critdres d'acceptation permettant de déterminer si le lot satisfait ou ne
Satisfait pas aux exigences qualitatives de la norme.

Les plans d'échantillonnage sont essentiellement prévus pour couvrir les spécifi-
cations de gualité fixées.par la norme concernant le produit considéré, Aux fins du présent
dooument, le terme "qualité" s'entend des facteurs ou caractéristiques du produit évalué
34 1'aide de déterminations organoleptiques ou physiques, Parmi ces caractéristiques, on
peut oiter la couleur, la saveur, la consistance, les défauts, la taille et 1taspeoct, Les
plans peuvent également servir & d'autres déterminations, par exemple 3 la mesure des
degrés Brix, du poids net ou du poids égoutté, sous réserve que les critdres d'accepta- .
tion soient établis en fonotion d'un NQA de 6,5, Toutefois, ils ne concernent pas les

- facteurs qui risquent de présenter un danger ‘pour la santé ou qui sont insalubres ou
-inadmissibles pour le consommateur, Les facteurs de cette dernidre ocat gorie comprennent
notamment les résidus de pesticides, les contaminants, le bombage des boftes et les
matidres étrangdres, : ’ ’

DEFINITIONS

Niveau de qualité admissible (NQA) = pourcentage maximum d'unités défectueuses
permis dans un lot qui sera accepté & peu prds dans 95 pour cent des cas, Par exemple,
un plan d'échantillonnage avec un NQA de 6,5 acceptera dans 95 pour cent des cas environ
un lot ou une produotion contenant 6,5 pour cent d'unités défectueuses

Nombre limite d'acceptation (¢) — chiffre qui, dans un plan d'échantillonnage
indique le nombre maximum d'unités défectucuses que 1'ééhantillon peut ocontenir pour
que le lot soit considéré comme satisfaisant aux dispositions d'une norme ou aux spéci-
fications établies,

Risque-consommateur - risque pour le consommateur qufun rlan d'échantillonnage
accepte un lot non conforme aux spécifiocations établies,

Unité défectucuse -~ unité d'échantillonnage ou récipient non conforme aux
dispositions d'une norme ou aux spécifications établies, Aux fins des opérations d'ins-
prection pour acceptation des fruits et légumes trait€s, les unités défectueuses font
l'objet des précisions ci-aprds s

a) lorsque la norme prévoit des niveaux ou classes de qualité facultatifs, une
"unité défectueuse" est une unité d'éohantillonnage ne correspondant pas au
niveau de qualité prévu, mais conforme & celui de la catégorie immédiatement
inférieure,
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b) lorsque la norme prévoit un niveau de qualité minimum ou unique, une‘hnité
défectucuse"” est une unité d'échantillonnage qui ne correspond pas & ces
spécifications minimums de qualité, sous réserve que ce manque de conformité
soit peu margué et ne constitue pas un élément inacceptable pour le consommateur,

Inspection -~ opération consistant & mesurer, examiner, tester un récipient ou une
unité de produit ou & en vérifier autrement la conformité par rapport aux dispositions
d'une norme ou aux spécifications établies.

. Niveau d'ins ection - quantité échantillonnée dans dzs lots d'un produit donné
ou d'une classe partiouliére de produits,

Lot — pris également au sens de "lot soumis 3 1'inspection" - ensemble de réci-
rients primaires, ou d'unités, de méme format, type et mode de présentation, qui
contiennent des produzts fabriqués ou traités dans des conditions essentiellement
semblables,

Taille du lot (N) - nombre de réoipients primaires ou d'unités oonstituant le lot,.

Unité_d'échantillonnage - récipient individuel (récipient primaire), fraction du
contenu du récipient primaire ou mélange composite d'un produit que l'on examine ou teste
en tant qu'unité simple,

Echantillon = tout ensemble d'unités d'Schantillonnage servant i l'inspection, En
rdgle génerale, 1t'échantillon comprend tous les réoipients ou unités d'échantillonnage
prélevés dans un lot déterminé aux fins d'examen ou d'essai,

Echantillonnage ~ opération consistant & prélever ou & choisir des récipients ou
.des unites d'echantillonnage dans un lot ou ensemble de produits,

Taille de l'eohantillon (n) - nombre de reoipients ou d'unités faisant partie de
1téchantillon total prélevé dans un lot ou un ensemble de produits, .

Plan d'échantillonnage = systdme d'échantillonnage prévoyant les tailles des
échantillons, les niveaux d'inspection et les nombres limites d'acceptation et de refus
de manidre & pouvoir décider s'il y a lieu d'accepter ou de refuser le lot ou la produc-—
tion sur la base des résultats de 1'inspection et de.l'examen de 1'échantillon,

METHODE
L'application des plans ci-joints suppose la connaissance des donnéeé suivantes

Format du récipient

Niveau d'inspection

Taille du lot - nombre de récipients primaires du lot

Dispositions de la norme ou spScifications établies concernant la qualité
du produit

Ces renseignements étant connus, on procdde aux‘opérations ci-aprds
. 13 Prendre le tableau d'échantillonnage ci-joint
2) Choisir le niveau d'inspection jugé le plus approprié dans le ocas
particulier, en tenant compte des recommandations ci-aprds
Niveau I -~ Dépistage rapide ou petits lots au stade du détail
Niveau II = Echantillonnage normal '

Niveau IIT - Différends, contr8le officiel ou nécessité de procéder
& une meilleure estimation du lot

3) Convertir la taille du lot en nombre de récipients primaires



4)

5)

6)

7)

8)
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Déterminer le nombre d'unités d'échantillonnage & prélever dans le lot soumis
2 1'inspection en tenant compte du format du récipient, de la taille du lot
et du niveau d'inspection. ~

Choisir au hasard dans le lot le nombre voulu d'unités d'Schantillonnage en
tenant dllment compte, lors du préldvement, du code utilisé ou des autres
marques d'identification, : )

Vérifier la conformité du produit par rapport aux dispositions de la norme ou
aux spécifications établies, Considérer comme ™unité défectueuse" tout récipient
ou unité dtéchantillonnage qui ne correspond pas au nivean de qualité spécifié
dans la norme, '

Considérer le lot comme acoeptable lorsque le nombre d'unités défectueuses ne
dépasse pas le nombre limite d'acceptation ¢) du plan d*Schantillonnage
pertinent, .

Considérer le lot comme non conforme lorsque le nombre d'unités défectueuses
dépasse le nombre limite d*acceptation du plan,

Exemple 1 : Dépistage rapide (niveau d'inspection I)

Soit un lot consistant en 300 boftes de 28 onces chacune, On désire échentil-
lonner le lot pour obtenir des données généralessur 1l'étiquetage, la couleur,
la dimension des unités et la composition du sirop, On choisit dans ce cas le
niveau d'inspection I afin que 1'échantillon soit aussi petit que possible,

Taille du lot -~ 300 boftes

Format des boftes = 28 onces (prendre dans le tableau la colonne des
réoipients dont le poids est inférieur A 2,2 livres)

Niveau d'inspeotion - I .

Taille de 1'échantillon = 1

Nombre limite d'acceptation ¢) - O

Si l'examen montre que le prodnit est satisfaisant, aucune inspection complé-
mentaire n'est nécessaire, En revanche, si le récipient est mal étiqueté, ne
présente pas la couleur voulue ou est autrement non satisfaisant, le lot doit
8tre refusé sans nouvel examen, '

NOTE: Dans la plupart des cas, on considdre qu'un échantillon de taille 1 ntest
ras satisfaisant, Toutefois, on est parfois obligé de prendre une décision avec
des échantillons constitués de trois boftes ou moins,

Exemple 2 s Inspection renforoée (niveau d'inspection III)

Soit un lot consistant en 1 200 caisses contenant chacune 12 cartons de 2,5
livres, On décide dans ce cas de prélever un échantillon plus grand qu'en
temps normal en vue d'éventuels différends au sujet de la qualité du produit,

Taille du lot = 1 200 x 12 = 14 400 cartons

Format des boftes - 2,5 livres (prendre dans le tableau la colonne des
réoipients dont le poids est compris entre 2,2 et
10 livres)

Niveau d'inspection - III

Taille de 1l'échantillon = 29 .

Nombre limite d'acceptation o) = 4

Au cours de 1'examen du produit, si 4 cartons ou moins sont jugés défectueux,
le lot est oconsidéré comme acceptable, Si plus de 4 oartons sont Jugés défec-
tueux, le lot n'est pas conforme aux oritdres d'aocceptation du plan,
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Exemple § : Inspection normale (niveéu d'inspection II)
Soit un lot consistant en 800 caisses contenant chacune 6 boties de 6,5 livres,

Taille du lot - 800 x 6 = 4 800 boftes

Format des boftes - 6,5 livres (prendre dans le tableau la colonne des
récipients dont le poids est compris entre 2,2
et 10 livres)

Niveau d'inspection - II

Taille de l'échantillon - 6

Nombre limite d'acceptation o) -1

Dans cet exemple, le lot est offert et présenté comme correspondad;au niveau
de qualité A conformément & une norme qui prévoit trois catégories’ de qualité,
3 savoir A, B et C, Si 1l'examen du produit révdle que tous les récipients
sont de la catégorie A ou que 5 réoipients sont de la catégorie A et un de la
catégorie B, on considdre que le lot est acceptable et correspond aux spécifi-
cations de quallté pour la catégorie A, En revanche, 81 deux récipients ou plus
ne correspondent pas aux spéoifications de la catégorie A, ou si l'un quelcon—
que des récipients présente des caractéristiques inferieures aux spéoifications
de 1la catégorie B, le lot est considéré comme inacceptable et non conforme
aux spec1fioat10ns pour la catégorie A, On examinera ensuite s8'il est conforme
aux spécifications pour la catégorie immédiatement inférieure (catégorie B) et
1l'on appliquera les m8mes procédures d'acceptation pour cette catégorie~li,

. 51 le lot ne correspond pas aux spécifications de la catégorie B, on 1'examine-
ra & nouveau pour déterminer s'il est conforme aux speclficatlons de la '
catégorie C, .
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PLANS D*ECEANTILLCNNAGE ET NIVEAUX D'INSPECTION
FRUITS ET LEGUMES TRAITES

(NQA - 6,5)
TATLLE DU LOT NIVEAUZX D*INSPECTION
(Réoipients I CIX : III
primaires)
' o
\__Poids net égal ou inférieur 3 2,2 livres (1 kg) : )
n c T n o n o
2 400 ou moins 1 o 3 0 13 2
2 401-12 000 3 o 6 1l 21 3
12 001-24 000 6 1l 13 2 29 4
24 001-48 000 13 2 21 3 48 6
48 001-84 000 21 3 29 4 84 9
84 001-144 000 29 4 48 6 126 13
144 001-240 000 48 6 84 9 200 19
plus de 240 000 84 9 126 _ 13 315 28
' I Poids net supérieur & 2,2 livres (1 kg) !
mais inférieur 3 10 livres (4,5 k2) i
n o n o n ¢
1 200 ou moins 1 0 3 0] 13 2
1 201-7 200 3 0 6 1 21 3
T 201-15 000 6 ‘1 13 2 29 4
15 001-24 000 13 2 21 3 48 6
24 001-42 000 21 3 29 4 84 9
42 001~72 000 29 4 48 6 126 13
T2 001-120 000 48 6 84 9 . 200 19
plus de 120 000 - 84 9 126 13 315 28
. Poids net supérieur 3 10 livres (4,5 kg) E
1 ]
n ) n o n o
T 300 ou moins 1 0 3 0 13 2
' 301-1 200 3 (4] 6 1 21 3
1 201-2 000 6 1l 13 2 29 4
2 001-7 200 13 2 21 3 48 6
7 201-15 000 21 3 29 4 84 9
15 001-24 000 29 4 48 6 126 13
24 001-42 000 48 6 84 9 200 19
plus de 42 000 84 9 126 13 315 28
n = nombre de récipients primaires dans ¢ = nombre limite d'acceptation

1'échantillon
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- ANNEXE VII
LISTE DES METHODES D'ANALYSE POUR LES AGENTS DE CONSERVATION

SOUMISES AUX COMITES DU CODEX INTERESSES S'OCCUPANT DE PRODUITS

Note du Secrétariat

La présente liste est tirée d'un document préparé par la délégation des Pays-Bas
(sp 10/101, Codex/ANALYS/S?-lO) et transmis aux Services centraux de liaison avec le
Codex., Ceux qui désirent formuler des observations sur les méthodes d'analyse énumérées
dans la présente annexe voudront bien consulter le document original qui contient un
exposé complet (description et comparaison) sur les diverses méthodes. Des exemplaires
du document néerlandais peuvent 8tre obtenus auprds du Chef de la Sous-Division des
normes alimentaires, FAO, Rome, ‘

I, . ride sulfureux I.1 Héthodes qualitatives
'iacide sul fureux total)

I,l.ac Kaplan Eo’ JcAm.offic.Agrica
Chemists 44, 485 (1961)

Viande "sst au vert de malachite pour la mise en
évidence des sulfites dans la viande"

I,1.b. Roemmele O,, Arch. Levenam.Hyg. I,
2718 (1956) ‘

"Misthode simple, rapide et sfire pour décelexr
le sulfite de sodium dans la viande hachée,

3 1'aide de papier A 1l'iodate de potassium-

amidon"

I,2 liéthodes quantitatives

Pulpe de fruits I,2,a, Principe de Monier-Williams, modifié
et par Zonneveld, procédure décrite par
Fruits séchés Tanner
et

Pruits séchés 1,2.b, Nury F.S. et H.R. Bohm, J.Assoc.

Offic.Anal. Chemists 48, 796 (1965)
Jus de fruits conservés I,2.c, Principe de Monier-Williams,
selon des procédés chi- procédure décrite par Tanner

miques et destinés & la
consommation directe

Pectine de fruits I,2.d, Principe de Monier-Williams,
liquide pour usages modifié par Zonneveld, procédure
domestiques décrite par Tanner

Confitures, gelées
et marmelades

Sirop de glucose pour I,2.e, Principe de Monier-Williams,
usages industriels. procédure décrite par Tanner
Sucre blanc

Légumes séchés I,2.f., Principe de Monier-Williams,
Pommes de terre séchées modifié par Zonneveld, procédure

décrite par Tanner

Bidre et vins I,2.g. Principe de Monier-Williams,
procédure décrite par Tanner




II, Acide sorbique

Produits & base de fruits
margarine

fromage

conserves de poisson

Margarine

Vin
Vin de fruits

Denrées non alcoolisées,
D.ex., Jjus de fruits, fruits
séchés, confitures et jus de
fruits mdres :

IITI. Nitrates et nitrites

Viande et
produits carnés

Viande et
produits carnés
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IT.1 Méthodes qualitatives —-o° 47

II,1.a, Genest Chi. et ﬁ.G. Chapman,
- J.Asgoc, Offic.Agrio. Chemists 43,
438 (1960) B

"Extraction qualitative de certains
antimicrobiens des aliments™ - -

II,1l.b, Gosselé J.A.W, et al,

9 Jo Chroma.tog;
23 305 (1966) — . -

"Séparation d'agents de conservation par
chromatographie sur.couche mince"

II.2AMéthodes quantitatives'

II,2,a, Roose J.B. et A,Veranel, Chem,
Weekblad 55, 521 (1959) :

"Détermination spectrophotométrique de
.1%'acide sorbique dans la margarine
et le bourre" ' '

II,2.b, Schmidt H., Deuts,Lebensm,
Rundschau 58, 1 (1962)

"Métermination colorimétrique de
ltacide sorbique dans le vin"

II,2.c, Schmidt H. Z.Anal,Chem. 178, 173
(1960) - '

"iéthode spécifique de détermination de
l'acide sorbique™

IT,2.4, Nury P.S, et H.R. Bolin,
J.Food Sci, 27, 370 (1962)

|
"Dosage colorimétrique du sorbate de |
potassium dans les fruits séchés"

II,2,e. Carr W, et G.A, Smith, J.Assoc,
Public Analysts 2, 37 (1964)

"Ditermination de l'acide sorbique dans les
pruneaux et les prunes au sirop"

ITI.1 Méthode gqualitative

III,1.a.Diemair W, in "Laboratoriumsbuch fiir
den Lebensmittelchemikexr®
8%me éd., (1963)

I1I.2 Méthodes quantitatives

I1I.2.a,0rganisation internationale de
normalisation (ISO)

“Détermination de la teneur en nitrites
de la viande et des produits carnés"




III, Nitrates et nitrites (suite)

Poissons et
produits dérivés

Lait et
produits laitiers y

IV, Acide benzoique

Boiszsons alcoolisées
et non alcoolisées
Denrées solides et
semi-~-solides

llargarine
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III,2 éthodes quantitatives

Iv.1l

IvV.2

III,2.b, Organisation internationale de
: normalisation (ISO)

"Détermination de la teneur en nitrates
de la viande et des produits carnés"

En ce qui concerne l'analyse des nitrates

et des nitrites dans les poissons et produits
dérivés, de plus amples renseignements sont
nécessaires, Aucune méthode ne peut &tre
proposée pour 1'instant,

II1I.2.c, Hinni H, Mitt,Geb,Lebensm,
Unters, u Hyg., 42, 114 (1951)

Midthode de détermination de la teneur
en nitrites du lait et des produits laitiers"

II1,2.4, Bianni H, Mitt.Geb.Lebensm,
Unters u Hyg. 42, 114 (1951)

isthode de détermination de la teneur
en nitrates du lait et des produits laitiers"

Méthodes qualitatives

IV,1.a, Official methods of Analysis of the
Association of Official Agricultural
Chemists, 108%me éd., 1965, p. 450
(27-002 - 27.004)

Iv,1,b, Gosselé J.A,W, et al., J.Chromatég.

23, 305 (1966)

"Séparation d'agents de conservation par
chromatographie sur couche mince"

Méthodes quantitatives

IV,2.,a, Ross J.B, et A.Versnel, Chem,

Weekblad 55, 67 (1959)

L'acide sorbique peut 8tre déterminé de la
mé8me fagon (voir II1.2). Les mémes auteurs
décrivent une méthode permettant de déter—
miner & la fois l'acide sorbique et 1'acide
benzoique (Deuts., Lebensm. Rundschau 56, 128
(1960) ). La concentration des acides est
mesurée aux maximums d'absorption & 228 nm
(acide benzoIque), 258 nm (acide sorbique)
et 233,3 nm (point iaobestique).

IV,Q.'b. Stanley R.LO, J.ASSOO. OfficcAgricn
Chemists 42, 486 (1959) 3 ibid 43,
587 (1960 '

a/ Soumice au‘Comité d‘experts gouvernementaux sur le Code de principes concernant
le lait et les produits laitiers (voir par. 23).




IV, Acide benzolque (suite)

Produits & base de
tomates, confitures,
gelées, boissons non
alcoolisées et jus
de fruits

Tbid et isson
salé et/ou séché

Viande
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Iv,.2 Méthodes quantitatives

"Acide benzoIque dans les aliments"
La méthode est adoptée par 1'AOAC et publide
dans “Official Methods of Analysis of the

Association of Official Agricultural Chemists™, .

10%me éd4.,
1965, p.451 (27.007=27. 009)

IV,2.c., Official Methods of Analysis of
the Association of Official
Agricul tural Chemists, 103me éd.,
1965, p.450 (27.005-27.006).

Iv,2.4, Stanley R.L., J.Assoc.Offic.Agric,
Chemists 46, 616 (1963)

"iIéthode rapide de dépistage des benzoates
dans la viande"
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- ANNEXE VIII

. LISTE DE METHODES D'ANALYSE POUR LES AGENTS ANTIOXYGENE

SOWMISE AUX COMITES DU CODEX INTERESSES S'OCCUPANT DE PRODUITS

- Note du Secrétariat

: La présente liste est tirée d'un document préparé par la délégation des Pays—Bas .
(SP 10/101, Codex/ANALYS/67-8) et transmis aux Services centraux de liaison avec le
Codex. Ceux qui désirent formuler des observations sur les méthodes d'analyse énumérées
dans la présente ammexe voudront bien consulter le document original qui contient un
exposé complet (description et comparaison) sur les diverses méthodes. Des exemplaires
du document néerlandais peuvent dtre obtenus auprds du Chef de la Sous-Division des

normes alimentaires, FAO, Rome.

I. Gallates I.l

Craisses et huiles

Autres denrées

Méthodes qualitatives

I'loac SOhWQin. W.G., ‘and H.W. conroyz Je.Am,

Offio.Agrio.Chemists 48, 489 (1965)

“Analyse qualitative du gallate de propyle,
de 1l'acide nordihydrogualarétique, du
butylhydroxyanisol et du butylhydroxytoludne
dans les graisses et les huiles",

La méthode est adoptée par 1YAOAC (premidre
section offioiello? et publiée dans "Official
Methods of Analysis of the Assocliation of
Official Agricultural Chemists, lOdme édition,
1965, p.443. )

I,1.b. Scheidt, S.A. and H.W. Conroy, J.Am,

Offic.Anal.Chenists 49, 807 (1966)

n"Détection du GP, du NDGA, du BHT et du BHA
dans les graisses et les huiles par chromato-
graphie sur couche mince™.

L'extraction des gallates (de propyle,
d'octyle et de dodécyle) peut s'effeo~
tuer de la fagon proposée par Vos,
H.J. et al. The Analyst 82, 362 (1957)
(voir I.2.a). Séparation et détection
ultérieure selon Sale T.and XK. Salminen,
Z,Lebensm.Unters.u,Forsoh, 125, 167
(1964).

Une méthode fréquemment utilisée pré-
voit l'extraction des gallates de la
aisse ou de 1l'huile avec de 1'éthanol
72%) Riefer K,W., Mitt,Lebensm, Hyg.
53, 243 (1962); Mahon J.H., and R.A,
Chapman, Anal.Chem.23, 1116 (1951).

I,l.c.

I,lud!

Extraction de la graisse avec de l'éther de
pétrole, puis I.l.a, I.1.b, (gallate de propyle
uniquement) ou I.l.o. (6P, 60 et GD).
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I. Qallates (suite) 1.2 Méthodes quantitatives
I,2.a. Vos H.J, et al., The Analyst 82, 362
(1957)
Craisses et huiles "Détermination quantitative des antioxygbno'

gallates de propyle, d'octyle et de dodécyle
dans les graisses et les huiles™

I,2.b. Sahasrabudhe M.R., J.Assoc.Offioc.
Agric.Chenists 47, 886 (1964)

“Application de la chromatographie sur couche
- ' mince 3 l'évaluation quantitative d'antioxyg®ne:
BHA, BHT, QP et NDGA"

I,2.c. Raadsveld C,W, and E.G. Koey, Neth.
Milk and Dairy J. 15, 282 (1961)

Lait en poudre a/ "Détermination quantitative du gallate de
dodécyle et du BHA dans le lait en poudre™

II. Butylhydroxyanisol (BHA) II.1 Méthodes gualitatives

I;,l.a. Schwien W.G. and H.W. Conroy, J.Am.
Offic.Agrio.Chenists 48, 489 (1965)

“Analyse qualitative du gallage de propyle, de
1'acide nordihydroguaiarétique, du butylhydro-
xyanisol et du butylhydroxytoludne dans les
graisses et les huiles",

La méthode est adoptée par 1'AOAC (premidre
section officielle) et publide dans "Official
Methods of Analysis of the Association of
Official Agricultural Chemists, 10dme édition,
1965’ P.443. :

II'l.b. sch‘idt Svo and HQWC Conroy JoAﬂo
0ffic.Anal.Chemists 49, 807 (1966)

"Détection du GP, du NDGA, du BHT et du EHA
dans les graisses et les huiles par chromatogra-
phie sur couche mince™.

Aprds extraction des antioxygine de la fagon
proposée par Schwien (voir II.l.a) ou
Sahasrabudhe, J.Am.0ffic.Agric. Chemists 47,
888 (1964), la séparation et la détection ulté-
rieure du BHA peuvent se faire selon les mé-
thodes déorites par:

II,l.c. Salo T. et al., Z.Lebensm. Unters. u
Forsch. 125,450 (1964)

"Analyse des antioxygdne par chromatographie
sur oouche mince" ' |

a7 Soumise au Comité d'experts gouvernementaux sur le Code de principes conoernant
le lait et les produits laitiers (voir par. 25).




II. Butylhydroxyanisol (BHA) (Suite) II.1

Préparations pour bouillons

Graisses, huiles et autres
denrées

III. Butylhydroxytoludne (BHT)

Graisses et huiles

-IT.2

IiI.1
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Méthodes qualitatives

II, BHA, BHT, NGDA et tocophérol®

II,].od.o Davidek J. et 8-1., Z,Lebensn,
' Unters. u Forsch. 131, 345 (1967)

"Analyse des antioxygdne par chromato-
graphie sur couche mince"

II.l.,0. GCiannone L, Ind.Conserva 38,
209 (1963) via Chem, Abstr. 62, 13762
(1965) -

"Détecfion du BHA dans les préparations
pour bouillons"

Méthodes quantitatives

II,2.a. Sloman et al. J.Am.0ffic.Agric,
Chenists 45, 76 (1962)

"Analyse de traces de BHA et de BHT dans
les produits alimentaires"

II,Z.b. Nordisk Metodik-Komite for
Lewvnedsnidler., Nr 50, 1963

"Détermination quantitative des antioxy-
géne BHA et BHT dans les graisses"

II,2.,c. Sahasrabudhe M.R., J.Assoc,0ffic,
. Agric.Chenists 47, 888 (1964) '

"Application de la chromatographie sur
couche mince & l'évaluation quantitative
dtantioxyg®ne: BHA, BHT, GP et NDGA"

Méthodes qualitatives

III,l.a. Schwien W.G. and H.W. Conroy,
J.An, Offic.Anal.Chemists 48,
489 (1965)

"Analyse qualitative du GP, du NDGA, du
BHA et du BHT dans les graisses et les
huiles™

La méthode est adoptée par 1'AOAC (pre-
midre section officielle) et publiée dans
"0fficial Methods of Analysis of the Asso-
ciation of Official Agricultural Chemists,
106“19 édition, 1965’ p.443o

III.1.b, Scheidt S.A. and H.W, Conroy,
J.Am, Offic.Anal.Chemists 49,
807 (1966)
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III. Butylhydroxytoludne (BHT) (Suite) K III.1 Méthodes gualitatives (suite)

Graisses et huiles

IiI.2

"Déteotion du OGP, du NDGA, du BHT et
du BHA dans les graisses et les huiles
par ohromatographie sur couche mince™

Aprds séparation des antioxygdne de la
fagon proposée par Schwien (III.l.a)
ou Sahasrabudhe (voir I.2.b), la sé-
paration et la détection ultérieures
du BHT peuvent se faire selon les mé-
thodes décrites par :

III,l.c. Salo T. et al., Z.Leberm,
‘Unters u Forsch. 125, 450
(1964)

"Analyse des antioxygdne par chromato-
graphie sur couche mince"®

II. BHA, BHT, NDGA et tocophérol",

III,1.d. Davidek J. ot al., Z. Lebensm.
, Unters. u Forsch. 131, 343
(1967)

"Analyse des antioxygdne par chromato-
graphie sur ocouche mince"

Méthodes quantitatives

III,2.a, Szalkowski C.R. and J.B.
Garber, J.Agr.Food Chem. 10,
490 (1962)

"Détermination du BIT: application aux
graisses et huiles comestibles™

III,2.b. Sahasrabudhe M.R., J.Assoc,
Offic,Agrio.Chemist 47, 888
(1964)

"Application de la chromatographis sur
couche mince 3 1l'évaluation quantitative
d'antioxygdne: EiA, BHT, GP et NDGA®

IIT,2,0. Sloman K.G. et al., J.Am,
Offic.Agric. Chemists 45,
76 (1962) :

"Analyse de traces de BHA et de BHT
dans les produits alimentaires®

IIT,2.d. Nordisk Metodik-Komite for
Levnedsmidler. Nr.50, 1963

"Détermination quantitative des antioxy-
g¥ne GHA et BHT dans les graisses",
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ANNEXE IX

" PROJET DE NORME PROVISOIRE CONCERNANT LA TECHNIQUE
- DE PRELEVEMENT D!ECHANTILIONS D*ALIMENTS

(soumis aux gouvernements pour observations & l'étape 3)

1, DOMAINE D'APPLICATION

La présente norme déorit les procédures 2 suivre pour le préldvement d°échan—
tillons dfaliments de manidre & obtenir & partir d'une unité (par exemple récipient
en vrac, petit réocipient pour la vente au détail, etc,) une partie (sous-échantillon)
aussi représentative que possible de cette unité. o

2, INSTRUCTIONS GENERALES

2,1 Instructions d'ordre administratif

2.,1,1

2,1.2

2.1.3

2.1.4

2.1.5

Les prélévements doivent 8tre effectuée par un agent assermenté indé-
pendant ou autorisé, ayant regu une formation technique appropriée,
Il doit &tre exempt de toute maladie infectieuse,

Les préldvements doivent, si possible, avoir lieu en présence de té-
moins représentant les parties intéressées,

Les préldvements doivent &ire accompagnés d'un procés-verbal signé

par l'agent assermenté ou autorisé et contresigné par des témoins
éventuels, Ce procds-verbal doit mentionner le lieu, la date et l'heure -
du préldvement, le nom et les titres de l'agent et des témoins éven—
tuels, le mode opératoire exact suivi pour les préldvements au cas olr
ce mode opératoire s'écarterait des méthodes normalisées prescrites,

la nature et le nombre des unités constituant le lot, avec indication
des marques d'identification éventuelles, le nombre d'échantillons
prélevés diment identifiés par rapport aux lots d'oll ils ont été pré-
levés, ainsi que l'endroit oll les échantillons seront acheminés,

S'il y a lieu, le procds-verbal mentionnera également les conditions

ou circonstances du préldvement, par exemple 3 état des emballages et

de leurs alentours, humidité et température atmosphériques, méthode de
stérilisation du matériel de préldvement, addition éventuelle aux échan-
tillons d'agents de conservation et tous autres renseighements relatifs
au produit échantillonné, .

Chaque échantillon sera scellé et muni d'une étiquette mentionnant la
nature du produit, les numéros et code d'identification éventuels du

lot o a été prélevé 1'échantillon, la date du préldvement et le nom

et la signature de l'agent ayant effectus le prélévement, Si 1l'on

estime que cela est nécessaire, on pourra exiger des renseignements sup-
plémentaires tels que, par exemple, la masse de 1l'échantillon et celle de
1'unité dont il provient,

Tous les échantillons seront prélevés au moins en double, une série
étant conservée, si nécessaire, en chambre froide et mise d%s que possi=
ble 3 la disposition de 1'autre partie, Il est recommandé en outre,

sous réserve de l'accord préalable des parties, de prélever des séries
supplémentaires d'échantillons qui seront conservées pour un arbitrage
indépendant s'il y a lieu, Aussitdt aprés le préldvement, les échantil-
lons devront 8tre dirigés sur le laboratoire d'analyse,
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2,2, Instructions d'ordre technique

2.2,1 Matériel de prélévement

2,2,1.1
2.2,1,2

2.2,1.3

Les oaractéristhues de ce matériel sont données pour chaque
type de produit & échantillonner,

Prélévements destinés & des,analyses chimiques 3 le matériel
et les récipients de préldvement devront &tre secs et propres,

Prélévements destinés A des analyses bactériologiques : le
matériel de préldvement devra &tre propre et &tre tra1té par
1'unie des méthodes suivantes 3-

a) Séjour de deux heures dans 1'air chaud«a 170°¢ (on pourra

alors conserver le matériel dans des conditions stériles),

b) Séjour de 15 & 20 minutes dans la vapeur & 120°C (autoclave)
{on pourra alors conserver le matériel dans des conditions
stériles).

¢) Séjour d'une heure dans la vapeur 3 100°¢ (le matér191 devra
&tre utilisé le jour m3me ).

a) Ségour d'une minute dans l'eau 3 100°C (le matériel devra
8tre utilisé immédiatement),

" e) Immersion dans de 1'éthanol & 70% et flambage pour éliminer

1'éthanol par combustion immédiatement avant l'emploi,

f) Exposition 3 une flamme d'hydrocarbure (propane, butane) en
veillant 3 ce que toutes les surfaces utiles du matériel
soient en contact avec la flamme immédiatement avant 1'emploi.

Le choix de la méthode sera fonction de la nature, de la forme
et des dimensions du matériel, ainsi que des conditions du pré-
l3vement, Le matériel utllisé doit &tre stérilisé autant que
possible selon l'une des deux méthodes a) ou b),

Les méthodes c), d4), o), et f) ne seront considérées que comme
méthodes secondaires, .

2.2.2 Récipients de prélévement

2424201

Produits liquides

Utiliser des récipients d'un matériau approprié, imperméable

3 1'eau et aux graisses (verre, métal inoxydable, matidres
plastiques appropriées) et susceptible d'dtre, si nécessaire,
8térilisé suivant les méthodes figurant au pars 2.2,1.3, d'une
forme et d'une contenance convenant au produit 3 prélever
(définies dans chaque cas particulier). Les réclpients devront
8tre propres et secs,

Les réoipients seront soigneusement cles soit par un bouchon
en caoutchouo ou en matidre plastique appropriée, soit par une
capsule 2 vis métallique ou en matidre plastique, munie inté-
rieurement si nécessaire d'un joint d'étanchéité en matidre
plastique insoluble, non absorbante, imperméable aux graisses
et non susceptible d'altérer l'odeur, la saveur ou la composition
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de 1'échantillon, Lorsqu'on se sert de bouchons en caoutchouo,

ceux~ci seront recouverts d'une matidre non absorbante, inodore

(matidre plastique par exemple) avant d'@tre introduits dans le

goulot du récipient d'échantillons, Des sacs en matidre plasti-
- que peuvent également 8tre utilisés, '

2624242 Produits solides ou péteux

Utiliser des récipients cylindriques & large ouverture, d'un
matériau approprié, imperméable & l'eau et aux graisses (verre,
-métal inoxydable, matidres plastiques appropriées) et suscepti~
ble d'8tre, si nécessaire, stérilisé selon les méthodes figurant
au pare 2.2.1ls3, d'une contenance en rapport avec l'importance
de 1'échantillon 3 prélever (définie dans chaque cas particulier), ,
Les récipients devront &tre propres et secs, Ils devront &tre

- rendus étanche 3 l'air selon l'une des méthodes indiquées au
paXe 2.2.2.1. -
Des sacs en matidre plastique appropriée peuvent également &tre
utilisés, : ,

2,2,2,3 Petits récipients pour la vente au détail

Les échantillons doivent 8tre constitués par les contenus de
ces récipients eux-mémes, intacts et fermés,

2¢2¢3 Technique de prélévement

La méthode exacte de préldvement et la masse ou le volume du produit
a4 prélever comme  échantillon varient selon la nature des produits et
le but assigné au préldvement, Ces éléments sont définis dans chagque
cas particulier,

2.2+.4 Conservation des échantillons

2,2,4.1 Les échantillons de produits liquides ou de fromage pourront
8tre additionnés d'un agent de conservation convenable pour
ltanalyse chimique, Celui-ci ne doit pas fausser les résultats
de 1l'analysej sa nature et les quantités utilisées seront
mentionnées sur l'étiquette et dans tout procds-verbal, Les
échantillons de produits piteux, solides (fromage excepté)
ou séchés destinés & l'analyse chimique ne seront pas addition-
nés d'agents de conservation, Les échantillons devront &tre
rapidement refroidis et conservés en chambre froide & une
température située entre 0°C et + 5°C,

2,2+,4+2 Les échantillons destinés 3 une analyse bactériologique ou 2
l'examen organoleptique ne seront pas additionnés de produits
conservateurs. En revanche, ils seront conservés A basse tempé-
rature (0°C 3 + 500), sauf dans le cas des produits en conser—
ve, prélevés sous forme de récipients non ouverts, hermétique-
ment fermés, dans lesquels le produit est mis en vente,

‘Les produits liquides et pdteux seront conservés au frais et
1'analyse bactériologique des produits ligquides se fera le
plus rapidement possible, et en tout cas, moins de 24 heures
apreés le préldvement,
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2,2,5 [Transport dag,échantillons

Les échantillons doivent &tre acheminés vers le laboratoire aussitdt
que possible aprds le préldvement, Des précautions seront prises pour
qu'ils ne soient pas soumis, pendant le transport, i la lumidre solaire -
directe, 4 des températures inférieures & 00C, ni & des températures
élevées, qui ne doivent pas dépasser 10 C dans le cas des produits pé-
rissables, Dans le cas des produits destinés & l'analyse bactériologi-
que, ce transport doit &tre effectud dans des caisses isothermes, sus~
ceptibles d'assurer le maintien d'une basse température (0°C 3 + 5°C),
sauf dans le cas d'échantillons de produits de conserve, prélevés sous
forme de récipients non ouverts, ou dans le cas d'un transport de trds
courte durée, : ’ ,




