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ALINORM 71/23

COMITE DU CODEX SUR LES METHODES D'ANALYSE ET D'ECHANTILLONNAGE
apport de la sixieme session

Bonn - Bad Godesberg, 25 -~ 28 janvier 1971

INTRODUCTION

1. Le Comité du Codex sur les méthodes d'analyse et d'échantillonnage a tenu sa
sixidme session du 25 au 28 janvier 3 Bad Godesberg, sous la présidence du Professeur
R. Franck. La session a &té ouverte par le Président qui a pris la parole au nom de
Madame K&te Strobel, du Bundesministerium fur Jugend, Familie une P Gesundheit, que
dtautres engagements officiels avaient empé@chée d'assister & la séance. Le Président
a souhaité la bienvenue aux délégations de 22 pays ainsi qutaux observateurs de 10
organisations internationales. La liste des participants, dont des fonctionnaires

de la FAO, figure 3 l'Amnexe I du présent rapport.

ADOPTION DE L‘ORDRE DU JOUR

2. Le Comité adopte l'ordre du jour provisoire (CX/MAS/70/A/2) aprd&s y avoir ap-
porté les amendements suivants: les points 16 et 18 seront discutés immédiatement
aprés le point 6 de l'ordre du jour provisoire parce que ces questions présentent un
intérét genéral pour les travaux du Comité.

DESIGNATION DES RAPPORTEURS

3. M. T.J. Coomes de la délégation du Royaume-Uni et M. Gossel&, délégué belge
ont &té désignés Rapporteurs.

%UESTIONS DECOULANT DU RAPPORT DE LA SEPTIEME SESSION DE LA COMMISSION DU CODEX
MENTARIUS

4. Le représentant de la FAO a fait savoir au Comité qu‘*ld sa septidme session,

la Commission du Codex Alimentarius a adopté un systéme de cotation uniforme pour tous
les documents Codex (voir Annexe III du document ALINORM 70/43). Ce nouveau systéme
ne pourra pas &tre utilisé pour tous les documents pendant quelques temps car le
Comité est saisi de documents préparés pour ses sessions précédentes ou pour des ses—
sions dtautres Comités. .

5. Le Comité a appris &galement que le Comité exécutif tiendra des débats au
sujet de toute la question de 1'échantillonnage & sa seizidme session en février
1971. Le représentant de la FAO a précisé que cette question est 4 1'étude et que
tout serait fait pour attirer sur elle toute l'attention qu'elle mérite, éventuelle-
ment en faisant appel 3 un expert conseil ou en tenant une session spéciale consacrée
a ce seul sujet. Selon la délé&gation de la Pologne, la Commission n'a pas examiné
suffisamment 2 fond tout l'ensemble des questions relatives 3 1'échantillonnage. La
délégation de la République fédérale d'Allemagne a rappelé que le document traitant
des méthodes techniques d'échantillonnage - qui figurent A 1l'Annexe VI du document
ALINORM 69/23 - n'est pas dépassé et qu'il serait examin® en méme temps que le docu-
ment ISO correspondant (Plan normalisg et guide A 1'é&laboration d'une méthode de
prélévement d'échantillons dans un lot) & une date ultérieure. Le Comité est convenu
que le Comité exécutif devrait étudier d2s que possible et aussi 3 fond que possible
tout l'ensemble de la question de 1t'échantillonnage.

METHODES D'ANALYSE POUR LES AGENTS DE CONSERVATION DANS LES DENREES ALIMENTAIRES

6. Le Comité é&tait saisi d'un document préparé par la délégation des Pays-Bas au
sujet des méthodes d'analyse pour les antioxygdne et les agents de conservation dont
l'emploi n'est pas autorisé dans les denrées alimentaires (CX/MAS/70/C/3) 1/ ainsi

que de plusieurs documents présentants des méthodes d'analyse proposées pour les agents
de conservation dans les jus de fruits. En ce qui concerne ces derniers, le Comit
accepte d'examiner, ainsi que le lui a proposé le Président, le point 5 a) de 1'ordre

1/ Voir Egalement le document précédent préparé par les Pays-Bas: SP 10/101 CODEX/
ANALYS/67/10 et les commentaires qui se trouvent dans les documents MA/68/11 Rév.
. Septembre 1969 et CODEX/ANALYS/69/B/6.




du jour (Agents de conservation dans les jus de fruits) en méme temps que le point 10
qui concerne les méthodes d'analyses dans les normes intéressant les jus de fruits.
Etant donné que le document préparé par les Pays-Bas n'est parvenu qu'au début de la
présente session et que les délégations n'auront pas le temps de 1'é&tudier, le Comité
renonce 3 examiner en détail les propositions qu'il contient. Quelques délégations
ont fait valoir que dans le cas des additifs dont lfemploi est interdit, des méthodes
qualitatives suffisent. Pour les additifs dont l'emploi est autorisé, il sera aussi
nécessaire de prévoir des méthodes quantitatives d‘estimation.

7. De telles méthodes quantitatives existent, ainsi que l'ont signalé plusieurs
délégations. La délégation des Etats-Unis d'Amérique s'est chargée de fournir au
Secrétariat les ré&férences aux méthodes officielles AOAC 2/ les plus récentes de ma-
nidre A ce qu'il soit possible de les incorporer dans le document. La délé&gation des
Pays-Bas a accepté de réviser le document et de soumettre la version remanide dans
ce sens A la prochaine session du présent Comité. Les participants sont invités A
transmettre toute méthode qu'ils jugent appropriée 3 la délégation des Pays-Bas.

METHODES DE DETECTION ET D'IDENTIFICATION DES COLORANTS DANS LES DENREES ALIMENTAIRES

8. Le Comité &tait saisi d'un document préparé par la délégation du Royaume-Uni
(CX/MAS/70/C/4). En le présentant, la délégation du Royaume~Uni a souligné que 1les
méthodes qui figurent dans ce document n'ont jusqu'd présent &té vérifiées qu'avec
des syst@mes types et qu'il convient de pousser les recherches afin de vérifier si
les colorants se dégradent dans les produits alimentaires. Il serait bon, en outre,
d'é&laborer des méthodes d'extraction normalis€es. Aussi bien les méthodes d'extrac-
tion que les méthodes de séparation et d'identification devraient faire l'objet d‘une
étude conjointe avant d'&tre adoptées de fagon définitive. On a fait observer que le
Tableau 1 du document qui &numére les colorants alimentaires autorisés dans divers
pays doit &tre corrigé; les participants sont priés de préciser au Secrétariat le
statut 1égal actuel exact de tous les colorants dans leur pays.

9. Plusieurs délégations ont estimé que les méthodes dé&crites dans le document du
Royaume-Uni nécessitent une &tude conjointe et elles se sont déclarées prétes i se
charger de cette tdche. La délégation du Royaume-Uni a accepté& d'organiser une &tude
conjointe de ce sujet et de fournir des é&chantillons normalisés 3 ceux que cela inté-
resse. La délégation des Etats-Unis d!Amérique a déclaré, qu'd son avis, les pays
devraient, avant de participer & un tel programme de travail en commun, essayer 1les
méthodes du Royaume-Uni sur les colorants dont l'usage est répandu dans leur pays et
les comparer avec leurs propres méthodes. Les participants qui se livreront 2 de tels
essais sont priés de transmettre toute observation qu'ils auront pu faire 3 cette

occasion au Royaume-Uni jusqu‘en juillet 1971. Le Comité note que la Commission du
Codex Alimentarius a adopt® une 1iste de colorants dont l'emploi est autorisé dans

les denrées alimentaires (voir Annexe VII du document ALINORM 70/43) et que le Secré-
tariat a dressé une liste des colorants dont l'emploi dans les produits alimentaires
risque d'8&tre dangereux ainsi que 1'a montré le Comité mixte FAO/OMS d'experts des
additifs alimentaires (voir le document CX/MAS/70/4/5).

METHODES D'ANALYSE D'APPLICATION GENERALE AUX FINS DU CODEX ALIMENTARIUS

10. Le Comité a tenu des débats au sujet du document préparé par la délégation de
la Pologne (MA 68/1), document consacré A la "Table des matildres de la partie générale
des méthodes d'analyse" devant figurer dans le Codex Alimentarius, ainsi qu'au sujet
du document rassemblant les observations transmises par les gouvernements & ce sujet
(cx/mMas/70/c/6).

2/ Générale: JAOAC, 48 (1965), 498-92: AOAC (1970) 20.006-8
Acide salicylique: AQAC (1965), 27.073, 27.075-6, AOAC (1970) 20.084
Thiourée: AOAC (1965), 27.087-8
Acide borique: AOAC (1965), 27.010, 6.073, 27.014; AOAC (1970), 20.034-8,
20.029, 3.079-3.080, 20.033
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i1, Une discussion générale a port8 sur la question suivante: 1la mise au point de
méthodes d'analyse générales doit-elle &tre considérée comme une partie essentielle
des travaux du Comit&? Certaines délégations ont déclaré que le document préparé par
la Pologne devrait servir de liste de contrbfle pour les travaux futurs, les priorités
pouvant &tre &tablies d'aprés elle. Le Comité prie la délégation de la Pologne de se
charger de cette tiche et de préparer en collaboration avec la délégation de la Répu~
blique f&dérale d'Allemagne un document présentant les sections spécifiquement consa-
crées aux méthodes d'analyse &numérées selon l'ordre de priorité qui doit leur &tre
accordé pour le soumettre A la prochaine session du Comité. La "Table des matidres"
A laquelle il est fait allusion au paragraphe 10 figure a 1‘'Annexe II.

METHODES GENERALES DE DOSAGE DES CONTAMINANTS METALLIQUES

12, Le Comité &tait saisi d'un document préparé par le Canada (CX/MAS/70/C/2) sur
la détermination de certains contaminants mé&talliques dans les denrées alimentaires.
La délégation de la R&publique fédérale d'Allemagne a souligné combien il est néces-
saire de mettre au point des méthodes acceptables par tous les pays pour la détermina-
tion du mercure et de certains autres métaux. Le Comité estime que pour le moment il
suffit d'étudier les méthodes de détermination de la teneur totale en mercure. Il
juge que les méthodes de détermination des composés mercuriels crganiques ne sont pas
encore normalisées mais reconnaft toutefois que les composés & base de méthyle-mercure
sont particulildrement intéressants en raison de leur toxicité.

13, Pour la détermination des teneurs en contaminants métalliques, plusieurs délé-
gations ont marqué une préférence pour la méthode spectroscopique par absorption ato-
mique qui selon eux, a d&ja donné de bons résultats. De 1l'avis général, le principal
probldme qui se pose lors de la détermination des contaminants m talliques ré&side dans
la mise au point d'une méthode de digestion de 1'échantillon., La délégation du Canada
est pri&e de faire figurer dans le document qu'elle a préparé des références aux résul-
tats d'&tudes conjointes. Le Comité remercie la délégation canadienne et demande aux
participants 3 la session de transmettre leurs observations détaillées au sujet des
méthodes d'analyse qui sont décrites dans ce document 3 M. F. Sheffrin, Président,
Comité interministériel de la FAO, Ministdre de 1'Agriculture, Ottawa 4, Ontario,
Canada, avant juillet 1971. Ayant pris connaissance de ces observations, le Comité
sera en mesure de tirer des conclusions & sa prochaine session.

UNIFORMATION DES METHODES D'ANALYSE SENSORIELLE

14, Le Comité a &tudié un document préparé par 1'ISO (CX/MAS/70/C/7) ainsi que 1le
document original (MA 68/2) préparé par la Pologne. Le représentant de 1'ISO a insis-
té sur la nécessité d'uniformiser les méthodes d'examen organoleptique des divers
critdres de qualité. La délégation de la Pologne a attiré 1l'attention du Comité sur
les progrds réalisés dans ce domaine pendant les quelques dernidres années.

15. La d&légation de la République fé&dérale d'Allemdgne a fait allusion a un docu-
ment contenant des références bibliographiques aux méthodes d'analyse sensorielle pu-
blié par 1'Institut suédois de recherches sur la conservation des produits alimentaires.
Le Comité invite la délé&gation de la Pologne 3 continuer de remplir les fonctions de
rapporteur et prie le Secrétariat de prendre les mesures nécessaires pour se procurer
le document suédois et le mettre 3 la disposition du Comité pour qu'il puisse l'uti-
liser comme document de ré&férence pendant ses travaux futurs. Le Comité rappelle qu'il
s'est d&ja entretenu avec des représentants de 1'ISO afin de collaborer avec cet orga-
nisme pour ces recherches (par. 28 - 29 du document ALINORM 70/23).

METHODES D'ANALYSE DANS LES NORMES POUR LES GRAISSES ET LES HUILES

Détermination de la teneur en eau de la margarine (norme parvenue & 1'é&tape 9)

16. Le Comité &tait saisi d'un rapport de la délégation des Pays-Bas (CX/MAS/70/C/1)
traitant d'une &tude conjointe consacrée A la détermination de la teneur en eau de la
margarine salée et non salée par la méthode qui figure & 1'Annexe IX A - Projet de norme
No B-9 (1968) du rapport de la 11&me session du Comité mixte FAO/OMS d'experts gouver-
nementaux sur le Code de principes concernant le lait et les produits laitiers (pages
108-109) et & une méthode mise au point par les Pays-Bas comportant 1'adjonction de
sable. Les r&sultats de cette &tude conjointe ont persuadé la délégation des Pays-Bas
de recommander 1a méthode qui figure & 1'Annexe I au document précité.
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17 Le Comité s'est demand& s'il convient de refroidir 1'é&chantillon sé&ché dans un
dessiccateur avant de le peser. La délégation des Pays-Bas a fait observer qu'en <0
refroidissant 1'échantillon séché A 1'air les risques d'erreurs sont insignifiants, .
alors que l'emploi de dessiccateursd cet effet permet difficilement d'obtenir un poids
constant du fait que l'eau est réabsorbde par l'air &quilibré au-dessus de la subs-
tance desséchante. Plusieurs délégations ont partagé cet avis. Il a &té& convenu que
l'on procéderait au pesage dans des conditions atmosphériques moyennes au laboratoire.
Il faut &viter soigneusement les degrés d'humidité et de temp&rature excessifs. Le
Comité suggdre de coordoner avec la FIL, 1'ISO et 1'AOAC les travaux du groupe sur les
méthodes de détermination de la teneur en eau des produits laitiers, y compris le
beurre. Il est convenu de soumettre pour examen la méthode mise au point aux Pays-Bas
(Cx/MAS/70/C/1) au Comité du Codex sur les graisses et huiles.

Détermination de la teneur en contaminants de la margarine (norme parvenue i 1'&tape 9)

18. Les Secrétariats de la FAO et du Comité du Codex sur les graisses et huiles ont
proposé d'inclure dans la norme pour la margarine les méthodes confirmées pour la
détermination des teneurs en fer, cuivre, plomb et arsenic des aisses et des huiles.
Le Comité accepte cette proposition et dé&cide de confirmer les méthodes suivantes pour
la margarine:

Fer: CAC/RM 14-1969 Détermination de la teneur en fer (Méthodes Ad'analyse
du Codex Alimentarius FAO/OMS pour les graisses et les huiles, P.17).

Cuivre:  AOAC, 1965, 24.023 - 24.028 (méthode au carbamate)

Plomb: AOAC, 1965, 24.053 (et 24.008, 24.009, 24.043j, 24.046, 24.047 et
24.048) (méthode au dithizone)

Arsenic: AOAC, 1965, 24.011 - 24,014, 24.016 - 24.017, 24.006-24.008 (m&thode
au diéthyldithiocarbamate d'argent)

Détermination de la teneur en tocophérols des huiles d'olive (mé&thode parvenue 2
1'2tape 97 ‘

19. Le Comité confirme la méthode de d&termination de la teneur en tocophérols telle
qu'elle est décrite dans la Norme internationale recommandée pour la margarine (méthode
CAC/RM 18~1969, page 25 du document CAC/RS 32-1969) en vue de 1'appliquer aux huiles
d'olive, ainsi que 1'a proposé la Commission du Codex Alimentarius (voir par. 77 du
document ALINORM 70/43). La délégation des Etats-Unis d'Amérique a signald au Comité
qufune nouvelle méthode qui paraitra dans le numéro de mars 1971 du Journal of the
AOAC a fait 1'objet d'une &tude conjointe lors de laquelle elle a donné des r&sultats
satisfaisants avec un trés grand nombre de produits alimentaires dont des aliments
diététiques ou de régime.

METHODES D'ANALYSE DANS LES NORMES POUR LES CHAMPIGNONS COMESTIBLES ET PRODUITS DERIVES,
L CH 1G E C B T L tape

20. Le Comité était saisi d'une &tude synoptique des mé&thodes d'analyse applicables
aux champignons comestibles et produits dérivés préparée par la Pologne (CX/MAS/70/C/5)
et d'un document contenant les observations transmises par les gouvernements au sujet
de cette &tude (CX/MAS/70/B/2). Le Comité note que les m&thodes d'analyse applicables
aux Normes recommandées pour les champignons qui ont A présent atteint 1'étape 9 ont
€té transmises aux gouvernements pour observation conformément aux recommandations de
la Commission (par. 90 d) du document ALINORM 70/43). Les méthodes confirmées par le
Comité du Codex sur les méthodes d'analyse et d'échantillonnage doivent &tre &tudiles
par le Comité de coordination pour 1'Europe et par la Commission avant d‘'&tre publides
en tant que méthodes internationales recommand&es.

Détermination de la teneur en impuretés minérales

21, Le Comité note que dans les diverses normes intéressant les champignons, les
impuretés minérales sont définies comme &tant les résidus insolubles dans 1'acide
chlorhydrique aprés minéralisation. La méthode ISO (R 763) convient de ce fait par~
faitement pour la dé€termination considérée alors que tel n'est pas le cas de la mé=-

thode AOAC. Se référant aux discussions relatives aux impuretés min&rales qui ont eu ‘
lieu pendant la cinquidme session du présent Comité (voir par. 52, 53, 58, 59, 63 et N
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67 du document ALINORM 70/23), la dé&légation des Etats-Unis d'Amérique a déclaré que
bien - que la méthode ISO puisse trds bien convenir aux fins de la disposition des
normes telles qu'elles sont ré&digées, il se pourrait que le Comité de coordination ait
eu & l'origine ltintention de fournir une mesure de la teneur en sol et en sable que
présentent les produits et que dans ce cas la méthode AOAC bas&e sur la flottation se-
rait plus approprifée. Le Comité confirme la méthode ISO R 763, avec les amendements
proposés pendant sa cinquidme session (CL 1970/5 par. B), & condition gque le Comité
des produits concernés juge que cette méthode convient effectivement dans le cas de

la disposition considérée.

Détermination de la teneur en sel

22, La délégation des Etats-Unis d'Amérique a fait savoir au Comité qu'une méthode
potentiométrique générale pour la détermination de la teneur en chlorure de sodium,
qui sera publi&e dans le Journal of the AOAC (mars 1971) et qui porte la cote 32.A01-
32,A05, a 8té transmise au Secrétariat. Le Comité est convenu de recommander au Comi-
té de coordination pour 1l'Burope d'examiner cette méthode et ne confirme pas la mé-
thode AOAC 31.009 de 1965.

pétermination des teneurs en eau, en acide acétique, en acide lactique, en acide ci-
trigue et en sucres

23. Selon la d&légation des Pays-Bas, des méthodes plus spécifiques (faisant appel
aux enzymes par exemple) sont nécessaires si lt'on veut faire la distinction entre les
divers acides organigues. Le Comité observe gue sauf dans le cas de la norme pour les
champignons stérilisés, la nécessité de faire la distinction entre ces acides ne
s'était pas imposée puisqu'un seul acide est prévu dans chaque norme individuelle. Le
Comité est d'avis que les m&thodes IS0 (R 750), FIJU (No. 3/1968) et AOAC (1965,
20.042) conviennent pour ls diverses normes intéressant les champignons. -

24, Les méthodes recommandées dans le document CX/MAS/70/C/5 sont confirmées
(voir Annexe III).

METHODES D'ANALYSE DANS LES NORMES POUR LES ALIMENTS DIETETIQUES OU DE REGIME

Méthodes d'analyse figurant dans la norme pour les aliments diététiques pauvres en
sodium, parvenue tape 8

s
T

25, Le Comité a &tudi& les propositions avancées par le Comité du Codex sur les’
aliments diététiques ou de régime A sa sixilme session (document ALINORM 71/26,
Annexe III, par. 5).

Détermination de la teneur en sodium

26. Le Comité &tait saisi des documents CCDF/69/6 (et de son addendum) et CX/MAS/
70/B/1 (auquel deux addenda ont &té ajout&s) qui décrivent les méthodes proposées
pour la dé&termination de la teneur en sodium des aliments pauvres en sodium et pré-
sentant les observations rassemblées 3 ce sujet. En ce qui concerne les mérites com-
parés de la méthode de minéralisation par voie humide et de la méthode de minéralisa-
tion par voie s&che, la délégation des Pays-Bas a précisé que dans de nombreux cas
(par exemple ceux du lait et des produits laitiersg, il n'est pas nécessaire du tout
de procéder 3 une minéralisation. Elle a fait observer en outre que la méthode de
minéralisaticn par voie sé&che provoquerait des pertes de chlorure de sodium par vola-
tilisation. La d&légation de la Hongrie a signalé au Comité qu'avec la méthode de
Lindner et Dworschak, la digestion d*un é&chantillon de 10 g prend 7 heures au plus et
non pas 3 &4 4 jours ainsi qu'il est indiqué dans la méthode. La d€légation de la
République fé&dérale d'Allemagne a déclaré qu'elle préfére la méthode de minéralisation
par veie séche., La d&légation des Etats-Unis d'Amérique a fait saveir qu'elle stest
livrée & une é&tude conjointe pour comparer les deux méthodes de minéralisation. Les
résultats ont &t8 les mémes avec les deux méthodes. La délégation de la Suisse a pré-
cisé que lorsque l'ecn applique la méthode de minéralisation par voie séche il faut
utiliser un flacon en quartz.



-6 =

27. Le Comité a &tudié des méthodes comportant la minéralisation par voie humide et
par voie s&che mais n'a pu parvenir & aucune conclusion. Il est convenu de réexaminer
ces méthodes 4 sa septilme session en se ré&férant aux observations qui lui seront
parvenues.

Détermination des teneurs en potassium, calcium, magnésium, ammonium, phosphore,
silice et choline

28. Le Comité a pris connaissance des propositions avancées par le Comité€ du Codex
sur les aliments diététiques ou de régime au sujet de la détermination de la teneur
en potassium des aliments autres que les succédanés du sel et de la d&termination de
la teneur en potassium, calcium, magnésium, ammonium, phosphore, silice et choline
des succédanés du sel proprement dits. La délégation des Etats~Unis d'Amérique a
déclaré qu'il n'existe pas de méthode satisfaisante pour dé&terminer la teneur en cho-
line. Conformément & la proposition du Canada, il a &té dé&cidé qu'il conviendrait de
proposer d'autres méthodes pour la détection des substances qui sont soit interdites,
mais cependant utilisées en tant que succédanés du sel, soit n'ont pas &té incluses
dans la norme. Des méthodes de dgtection de ltacide glutamique sont é&galement indis-
pensables bien que la norme actuelle ne prévoie aucune restriction i l'emploi de cet
acide ni ne fixe de limite 3 la quantité totale pouvant &tre présente dans le produit.
La délégation des Etats-Unis d'Amérique a recommandé la mé&thode AOAC 1970, 20.149 -
20.151 (détermination du glutamate). Le Comité est convenu de différer toute décision
au sujet des méthodes proposées pour le dosage de ces compos&s jusqu'd sa septidme
session, en attendant que le Comité des produits concernés ait formulé d'autres propo-
sitions.

METHODES D!ANALYSE DANS LES NORMES POUR LES JUS DE FRUITS

29. Le Comité était saisi du rapport de la septilme session du Groupe mixte CEE/

Codex Alimentarius d'experts de la normalisation des jus de fruits (document ALINORM

71/14, par. 68 et 69). Il note que des dispositions importantes des normes ne sont

pas encore couvertes par des méthodes d'analyse appropriées. Les méthodes ci-aprds lui

semblent tout particulidrement nécessaires: -

i) teneur minimum en ingrédient fruit (des nectars d'abricot, de péche et
de poire);

ii) résidus secs de fruits des jus de fruits (non compris les sucres ajoutés),
lorsque l'adjonction de sucres est autorisée par la norme;

iii) degré de concentration des jus de fruits;

iv) différentiation entre les jus obtenus par expression directe et les jus
préparés par reconstitution 3 partir de concentrés.

La délégation du Portugal a déclaré qu'd son avis la version frangaise des normes
devrait parler de "résidus secs" plut8t que de "solides solubles".

30. Le Comité prend note des travaux d&ji réalisés en Isra&l pour envisager les
différents moyens de résoudre ces questions (dosage des acides aminés, des vitamines
du groupe B, des pigments, des anti-sérums), ces travaux &tant décrits dans le rapport
mentionné ci~dessus (ALINORM 71/14). La délégation de 1'Espagne a précis& qu'il
existe plusieurs publications dans son pays au sujet de la détermination de la teneur
en substances minérales (Na, X, Mg, etc...), en protéines et en acides aminés des jus
d'agrumes ainsi que des boissons non alcoolisées contenant des jus d'agrumes. Le
Comité a appris que ces m&thodes permettent de faire avec assez de pré&cision la dis-
tinction entre les jus de fruits et les préparations contenant d'autres substances.

31. .Pour ce qui est des méthodes nécessaires pour déterminer la pureté des jus de
fruits, la d&iégation du Canada a signalé au Comité qu'elle avait d&ja appliqué des
méthodes d'analyse pour estimer la teneur en potassium, acides polyphénoliques et
aninés libres dans le cas de jus de fruits reconstitués et que les résultats obtenus
avec ces méthodes avaient déjg ét& utilisés lors d'un procds pour prouver que des pro-
duits avaient &t& trop dilués.
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32, Le représentant de 1'ACAC a aussi parlé de cing nouvelles méthodes ACAC desti-
nées A doser, au moyen de techniques par CGL, les divers composants des jus de fruits
(acides aminés libres, sucres, acides organiques, hydrates de carbone, flavanones =
Voir le Compte-rendu de la 842me Réunion annuelle, 12-15 octobre 1970, AOAC, P. 12).
Le Président de la Commission des méthodes d'analyse de la F&dération internationale
des fabricants de jus de fruits a déclaré que ces évaluations sont difficiles daas

le cas des jus de fruits reconstitués. Le Comité est convenu de transmettre au Secré-
tariat les documents préparés par les dé1égations du Canada et de l'Espagne ainsi que
les cing m&thodes AOAC pour qu'il les soumette au Groupe dtexperts pour examen.

Expression des chiffres en kilogrammes

33. Le Comité note que dans les normes les chiffres sont exprimés en masse. D'autre
part, la plupart des méthodes d'analyse mesurent 1l'échantillon 3 l'examen en volumes.
Le Groupe d'experts a déclaré (ALINORM 71/14, par. 70) que contrairement A ltavis de
1a Commission (ré&f. ALINORM 70/43 par. 108 (2)), il n'a pas l'intention de modifier

les normes a ce stade.

34, Le Pré&sident de la Commission des méthodes d'analyses de la Pédération interna-
tionale des fabricants de jus de fruits a proposé d'exprimer les résultats des analyses
en kilogrammes d'aprds la densité relative du produit (méthode FIJU 1, rév. 1968, d&ja
confirm&e - ALINORM 70/23, par. 41). Le Comitd souscrit a cette proposition (voir
Annexe IV). Il approuve aussi une autre proposition selon laquelle on ourrait, avec
toute mé&thode spécifiant un volume de jus de fruits & prendre pour la détermination,

se servir A la place d'un poids donné ivoir Remarque 3 l'Annexe IV). La représentante
de 1'0IV s'est opposé énergiquement & la dé&cision concernant la densité relative. Elle

a déclar® que dans ce cas il faudrait utiliser la masse volumique (symbole f) ).

Test sur les propriétés fermentescibles et méthodes d'analyse des agents de conserva-
tion utilis&s pour les jus de rfrults

35, Le Comité a appris que la méthode FIJU No. 18, test de fermentation, ne con-
vient pas pour les jus d'agrumes parce que les huiles Etherfes qufils contiennent
inhibent 1a fermentation. Cette méthode demeure cependant applicable aux jus de fruits
autres que les agrumes jusqu'd ce que la méthode FIJU soit modifile. Le Comité d&sire
que lorsque cette variante de la méthode aura &t& mise au point, elle soit envoyée au
Secrétariat pour que le Comité puisse l'examiner A sa septiéme session.

36. La méthode ISO de détermination de l'anhydride sulfureux libre, combiné et
total a 8t& soumise A l'attention du Comité. Ce dernier souhaite que toute autre
mEthode mise au point pour la détermination du S0, total ainsi que tous les résultats
d'études conjointes consacrées A ce sujet, soient“transmis au Secrétariat.

37. En ce qui concerne les autres agents de conservation utilisés pour les g:s de
fruits, le Comité est d'avis qu'ils devraient &tre couverts par les méthodes générales
de détermination des agents de conservation utilisés dans les produits alimentaires.

Méthodes générales d'évaluation de la capacité en eau et du remplissage des récipients
ans toutes les normes pour les jus de frults parvenues tape

38. Le Comité& confirme la méthode parue dans 1l'Almanac of the Canning, Freezing,

Preserving Industries, 55&me &dition, 1970 (p. 131-132), E.E. Judge and Soms,

Westminster MD (Etats-Unis d'Amérique). Cette méthode figure & l'Annexe V au présent
rapport.

Détermination de l'acidité titrable (acidité totale) pour les jus d'agrumes a 1'&tape 8

39. Le Comité confirme la mé&thode FIJU No.3 (1962) é&tant entendu que les résultats
doivent 8tre exprimés en g/kg d'acide citrique anhydre. Le représentant de 1'0IV a
déclaré qu'il serait préfgrable d'exprimer les résultats en milliéquivalents par
kilogramme.
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METHODES D'ANALYSE DANS LES NORMES POUR LES FRUITS ET LEGUMES TRAITES

40. Le Comité a pris connaissance du document CX/MAS/70/A/3 qui présente les mé&tho-
des d'analyse proposées pour les normes intéressant les fruits et les légumes traités.
Conformément & la suggestion de la délé&gation polonaise, le Comité prie le Comité des

produits considérés de préparer un résumé de toutes les méthodes d'analyse disponibles
pour les fruits et les légumes traités de manidre & ce que 1l'on Puisse choisir les mé-
thodes convenant 3 la vérification des critdres &noncés dans les normes.

Impuretés minérales (dans les fraises en conserve, A 1'étape 8)

41, Au cours des délibérations, la dé€légation des Etats-Unis d*Amérique a signalé
au Comité que 1'AOAC s'est livrée récemment A des &tudes conjointes d'apréds lesquelles
il était ressorti que la méthode de détermination des impuretés minérales telle qu'elle
est décrite dans la Recommandation ISO R762 n'est pas satisfaisante. Pendant cette
étude conjointe, une nouvelle méthode a &t& mise au point et appliquée spécifiguement
d l'analyse des impuretés minérales dans les fraises et les &pinards. Cette méthode

a &té présentée au Secrétariat. La délégation de la République f&dérale d'Allemagne

a partagé l'opinion des Etats-Unis. Le Comité ne confirme donc pas la méthode ISO

R 762 et décide d'envoyer ses observations ainsi que toutes les données fournies par
la délégation des Etats-Unis d'Amérique au Comité des Produits considérés pour un
nouvel examen.,

Calcium (dans les fraises en conserve, i 1'&tape 9)

42, Le Comité n'a pu parvenir 3 aucune conclusion au sujet de la méthode de 1'AOAC
par précipitation de l'oxalate No 20.028 (1965) et transmet la question au Comité
intéressé pour qu'il fasse de nouvelles propositions dans 1'&tude synoptique qu'il
doit rédiger (voir par. 40 du présent rapport).

Calcium (dans les petits pois en conserve, A 1'&tape 6)

43. Le Comité confirme la méthode A 1'EDTA CAC/RM 38-1970 "D&termination de la

teneur en calcium des légumes en conserve" publile dans les "MAthodes d'analyse du

Codex Alimentarius FAO/OMS pour les fruits et les 1égumes traités"., La délégation N
des Etats-Unis d'Amérique a déclaré que cette méthode figure maintenant dans 1'&dition

de 1970 de 1'ACAC (ré&f. 32014 - 32016).

Détermination de la capacit® en eau des récipients (m&thodes générale pour tous les
Fruits et TEgumes en_conserve aux &tapes 8 et 3) .

44. Le Comité &tait saisi de la méthode de détermination de la capacité en eau des
récipients proposée par le Comité des produits considérés (référence ALINORM 71/20,
Annexe II par. 7.6). Il est d'avis que cette méthode pourrait &tre utilisée en tant
gue méthode générale et la confirme pour tous les fruits et légumes en conserve aux

tapes 8 et 9. A ce propos, les dél&gations des Pays-Bas et de la République fé&dérale
d'Allemagne ont aussi conseillé au Comité des produits considérés de se livrer A des
recherches au sujet de l'utilisation de la mé&thode ISO R 90.

Détermination du remplissage approprié au lieu du poids é&goutté (pour les petits pois
en conserve tape

45. Le Comité a examiné la méthode recommand&e par le Comité des produits considé-

rés et reprcduite dans le document ALINORM 71/20, Annexe V, Annexe 1. Une discussion

s'est engagée au sujet de la nécessitd de prévoir une méthode aussi spécifique que .
celle~ci pour les petits pois en conserve plut8t qu'une méthode générale telle que

celle de la "Détermination du poids &goutté” qui a d&ja &té adoptée pour d'autres fruits

ou légumes, La dél&gation des Etats-Unis d'Amérique a précisé que cette méthode n'est
applicable qu'aux petits pois et qu'elle est particulidrement utile puisqutelle est
relativement simple si on la compare A la méthode de dé&termination du poids égoutté;

il a ajout® que cette méthode est en usage depuis longtemps. La délégation du Canada

a déclaré que puisque cette mé&thode n'est applicable qu'aux petits pois en conserve,

il conviendrait de modifier son titre en remplagant le mot *teneur' par 'petits pois'.

Le Comité est convenu de confirmer la méthode sous la forme initialement recommandée,

&tant entendu qu'il sera possible A 1l'avenir de l'utiliser en tant que méthode géné-

rale pour certains autres fruits ou l&gumes en conserve. La délégation de la Républi- ‘
que f&dérale d'Allemagne a tenu A réserver sa position jusqu'd ce que le texte de la N
méthode soit remanié.
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Détermination du poids égoutté pour les champignons & 1'huile en conserve, & 1'étape 8

46, Le Comité des produits considérés a recommandé de changer la méthode de détermi-
nation du poids &goutté lavé que le Comité a confirmée A sa quatridme session. Cela
s'impose du fait que les champignons en conserve conditionnés 3 1l'huile ne pourraient
pas &tre lavés A l'eau comme il convient ainsi que le recommande la méthode de détermi-
nation du poids é&goutté lavé. Le Comité des produits en question a donc modifié la
norme en fixant une limite au poids &goutté et non pas au poids &goutté lavé. Le Comité
est convenu de confirmer la méthode CAC/RM 36-1970 qui figure dans les Méthodes d‘ana-
lyse du Codex Alimentarius FAO/OMS pour les fruits et les légumes traités pour la dé-
termination du poids é&goutté. ‘ .

Détermination du poids &goutté lavé pour les champignons en conserve (‘conditionnés en
sauce"”, a l'etape 8) i .

47. A sa septidme session la Commission avait demandé au présent Comité de réexami-
ner la méthode de d&termination du poids égoutté lavé pour les champignons en conserve
"conditionnés en sauce” (document ALINORM 70/43, par. 90 d)). Aprds l'avoir réexaminé,
le Comité a jugé que le lavage A l'eau ne posait aucun probléme dans ce cas et il décide
que la Zéthode qui figure dans le document ALINORM 69/23, Annexe IV, page 3, demeure
confirmée.

D&termination des résidus secs naturels de tomate (pour les concentrés de tomate

traités, a L'etape 6)

48, Le Comité &tait saisi du document MAS/70/B/3. A sa cinqui®me session il a con-
firmé la méthode proposée par le Comité des produits considérés (JAOAC 50, 1967,

P. 690) mais il a soumis le titre de cette méthode A 1'examen du Comité des produits
en cause pour qu'il fournisse des &claircissements &tant donné que l'on avait cons-
taté une certaine confusion entre les termes "solides solubles naturels" qui figurent
dans la norme et "solides totaux de tomate" que détermine la méthode (voir ALINORM
70/23, par. 56). Le Comité du Codex sur les fruits et légumes traités a examiné ce
titre A sa septi®me session et précisé que les spécifications de la norme se rappor-
tent aux "résidus secs naturels de tomate" et non pas aux "solides totaux de tomate".

49, La délégation des Etats-Unis d'Amérique a déclaré que la méthode proposée lui
semblait quelque peu empirique et que la disposition pertinente de la norme &tait liée
2 la méthode d'analyse proposée par le Comité des produits considérés. De ce fait,

si 1'on décidait d'apporter une modification quelconque & la méthode d'analyse, il
faudrait aussi modifier la norme en conséquence. Le Comité a appris en outre que cette
méthode figure maintenant dans la dernilre é&dition de 1'AOAC. Il confirme & nouveau
la méthode proposée par le Comité des produits en cause telle qu'elle figure dans
1'AOAC, 112me &dition, cette méthode portant les cotes 32.008-32.010.

D&termination de la teneur en sel (pour les concentrés de tomate traités 3 1'étape 6)

S0, A sa cinquidme session le Comité a confirmé une méthode potentiométrique

(ADAC, 1965, 6.103~6.105) &tant entendu que des dé&tails supplémentaires &taient néces-
saires (document ALINORM 70/23, par. 57). Le Comité a appris que pendant 1l'année der-
niére 1'AOAC s'est livrée A une &tude conjointe sur la méthode potentiométrique de
détermination de la teneur en chlorure de sodium des produits en conserve a base de
légumes, notamment le concentré de tomate traité., Pendant cette &tude, des détails
supplémentaires ont &té rassemblés, en particulier au sujet de la préparation de
1'échantillon, ainsi que 1l'avait demand& le Comité 2 sa cinquidme session (document
ALINORM 70/23, par. S57). L'étude a porté non seulement sur des analyses de concentrés
de tomates, mais aussi sur des analyses d'autres échantillons: petits pois &dulcorés
avec du sucre, haricots verts, mafs jaune, choucroute, légumes au vinaigre et olives
aux piments. Les résultats de cette &tude ont permis de mettre au point une méthode
détaillée qui sera publiée sous la cote JAOAC 32.A01-32,A05 en mars 1971. Le Comité
est convenu de confirmer la méthode révisée. , .

Détermination de la teneur en eau des raisins secs, 3 1'étape 6

51. Le Comité a examiné le document CX/MAS/70/B/3. A sa cinquime session, il a
fait observer que la méthode AOAC proposée demandait 3 &tre développée en ce qui con-
cerne la préparation de 1l'é&chantillon et le type de four A dessiccation qu'il convient
d'employer (document ALINORM 70/23, par. 62). Conformément & ces recommandations,
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1'AOAC a réexaminé les travaux expérimentaux rfalisés avec cette méthode et a assuré

que les instructions fournies dans la description de cette m&thode sont suffisamment .7
- détaillées pour permettre d'obtenir des résultats reproductibles, A condition que ces
instructions soient suivies avec précision. Le Comité confirme A nouveau la méthode

telle qu'elle figure dans la dernilre &dition des méthodes AOAC, 1970, No 22.012, par.2.

52. La délégation de la Pologne a fait un bref exposé au sujet d'une &tude sommaire.
des méthodes élaborées par 1'ISO/TC 34/SC 3 pour les fruits et les 1&gumes. Sur la
proposition de la délégation des Etats-Unis d'Amérique il a &t& décidé de demander au
-Secrétariat de prier le Secrétariat polonais du sous-Comité ISO de Ffournir aussi les
résultats de toute &tude conjointe effectube avec ces méthodes particulidres. Ces
données devraient &tre rassemblées et présentées A la prochaine réunion du Comité A
titre d'information.

METHODES D'ANALYSE DANS LES NORMES POUR LES ALIMENTS SURGELES

Détermination des impuretés minérales telles que le sable (dans les fraises surgelées
a 1'Ctape 8, les péches surgeles d 1T&tape 5, les myrtilles surgelées A 1'é&tape 5)

53. Le Comité formule les mémes réserves 3 1'é&gard de la recommandation ISO R 762
que dans le cas de la détermination des impuretés minérales dans les fraises en con-
serve 3 1'étape 8 (voir par. 41 du présent rapport), et prie le Groupe mixte CEE/
Codex Alimentarius d'experts des denrées surgelées de se procurer la nouvelle mé&thode
mise au point par la délégation des Etats-Unis d'Amérique car il se demande si cette
méthode ne pourrait pas remplacer avantageusement la méthode R 762. La délé&gation des
Etats-Unis d'Amérique a précisé que cette méthode a d&ja &té& utilisée avec succés avec
les épinards surgelés. .

Détermination de la teneur totale en résidus secs (des fraises surgelées A 1'é&tape 8,
des peches surgel€es 3 17&tape 5, des myrtilles surgelées i 1'étape 5). ,

54. Le Comité confirme la méthode proposée par le Groupe d'experts (voir Annexe VI
au présent rapport). i

Détermination de la teneur en solides insolubles dans l'alcool (des petits pois sur- N
geles & 1l'E&tape 9) : - : :

55 La délégation des Etats~Unis d'Amérigue a commmiqué au Comité les résultats
obtenus lors d'une &tude conjointe sur la méthode concernant les petits pois surgelés
qu'il a confirmé 3 sa cinquilme session (voir par. 51 ‘et Annexe IV, page 7 du document
ALINORM 70/23) avec les concentrations prescrites dans la norme (19-23%). Cette mé-
thode s'est révélée aussi efficace avec les petits pois de bonne qualité qu'avec les
petits pois de qualité inférieure. Le Comit& confirme A nouveau cette méthode.

METHODES D'ANALYSE DANS LA NORME REGIONALE EUROPEENNE RECOMMANDEE POUR LE MIEL
a 1Tétape 9

Actitivé dimtasique du miel

56. Le Comité a envisagé 3 nouveau la possibilité 'de remanier la méthode d'évalua-
tion de 1tactivité diastasique du miel (document CAC/RS 12~1969, par. 6.7) ainsi que
l'avait recommandé la délégation des Pays-Bas & sa cinquidme session (voir document
ALINORM 70/23, par. 83). Le Comité était saisi de la méthode BENELUX (document CODEX/
ANALYS/69/C/4, février 1970). Quelques d&l&gations &taient d'avis qu'il conviendrait _
de remanier la méthode qui figure dans la norme pour le miel, mais, aprds quelques R
discussions, le Comité est convenu de ne pas apporter de modifications de fond i cette

méthode qui a d&ja &té envoyée aux gouvernements pour acceptation, car de telles modi-
fications impliqueraient 1'amendement de la disposition relative A ltactivité diasta-

sique qui figure dans la norme pour le miel. '

57 Le Comité reconnaft cependant 4 l'unanimité que cette méthode devrait &tre mo-
difiée en ce qui concerne la préparation de 1'amidon soluble et la détermination de 1a
teneur en eau de cet amidon soluble. Le Comité accepte donc les paragraphes 1.1 et 1.2
de la méthode BENELUX. Il reconnaft &gdement qu'il importe de veiller A ce que l'ami-
don hydraté garde sa qualité pendant l'entreposage et prie la délégation des Pays-Bas
de spécifier la teneur en eau ainsi que les spécifications relatives A l'entreposage
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pour l'amidon soluble dans toute version remanife de la méthode qui sera éventuellement
mise au point. Le Secrétariat devrait envoyer cette version remanife ‘au Comité de
coordination pour l'Europe pour qu'il l'examine A sa huitilme session avant de la
soumettre A la Commission en tant qu'amendement proposé.

METHODES D'ANALYSE ET D'ECHANTILLONNAGE DANS LES NORMES POUR LE POISSON ET LES AUTRES
PRODUITS DE LA PECHE o

Détermination des contenus nets des produits recouverts de ivre (pour les filets
congel®s de morue et glefin & 1'&tape 8, les filets congeles de rascasse du Nord
3 17'&tape 8, et les filets surgelés de plie et autres poissons plats similaires a
1'&tape 6) ,

58. Le Comité a &tudi& la méthode proposée par le Comité des produits considérés,
cette méthode figurant en Annexe au document ALINORM 71/18. Plusieurs délégations ont
déclaré que le dégivrage devrait &tre effectué de telle sorte que le givre ne puisse
plus se reformer avec l'eau de lavage pendant 1'égouttage. C'est pourquoi quelques
délégations ont insisté sur la nécessité d'employer une serviette en tissu ou en pa-
pier afin d'éliminer toute l'eau qui se trouve 3 la surface des filets de poisson.

Le Comité accepte de confirmer la méthode proposée et demande au Comité du Codex sur
le poisson et les produits de la p&che s'il a envisagé la nécessité d'utiliser une
serviette A cet effet. .

59. Ainsi que 1'a proposé la délégation de la Pologne, le Comité est convenu de
prier le Comité du Codex sur le poisson et les produits de la pé&che ainsi que le
Groupe mixte CEE/Codex Alimentarius d'experts des denrées surgelées de préparer une
gtude syncptique de toutes les méthodes d'analyse utilisées dans la norme qu'il ont
mise au point pour les produits congelés.,

METHODES D'ANALYSE ET D'ECHANTILLONNAGE DANS LES NORMES POUR LES PRODUITS CACAOTES ET
LE CHOCOLAT a 1'étape 4

60. Le Comité a pris connaissance du document CX/MAS/70/A/4 qui contient les métho-
des ‘d'analyse et d'&chantillonnage proposées par le Comité des produits considérés.

Le Président du Comité d'experts de 1'0ICC a déclaré que 1'0OICC, 1'AOAC et 1'UICPA
travaillent en collaboration pour mettre au point des méthodes d'analyse normalisées
applicables aux produits cacaotés et au chocolat. Le Comité a appris en outre que
1'AOAC collabore &galement avec 1'OICC pour mettre au point d'autres méthodes d'ana-
lyse destindes 3 figurer dans les normes. On sait &galement que 1'ISO se livre &
d'importants travaux dans ce domaine. . :

Echantillonnage

61. Sur la proposition de la délégation de la Pologne, et &tant donné que la méthode
150 d'échantillonnage des faves de cacao - ISO/TC 34/416/513 - est encore en cours
d'&laboration, le Comité différe toute décision au sujet des méthodes d'é&chantillonnage.

M&thodes d'analyse

62. Le Comité est convenu de confirmer les mé&thodes d'analyse ci-aprds qui ont &té
proposées par le Comité des produits considérés & titre provisoire uniquement, afin de
permettre aux laboratoires intéressés de les &tudier plus en détail. I1 pourra alors

les réexaminer 3 sa septilme session.

a) Préparation de 1l'échantillon j
(beurre de cacao) - UICPA II.A.1

b) 1Indice de ré&fraction
(beurre de cacao) - UICPA II.B.2 Lo
Le Comité recommande d'inscrirs dans
l1a norme une tempé&rature de 40°C.

c) Acides gras libres
(beurre de cacao) - UICPA II.D.1

]
i
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d) Indice de saponification
(beurre de cacao)

UICPA II.D.2

e) Indice l'iode (Wijs)
(beurre de cacao)

UICPA II.D.7.3

£f) 1Insaponifiable
(beurre de cacao)

UICPA II.D.5.2
(éther de pétrole)

g) Fer (beurre de cacao) Méthode BS: CAC/RM 14-1969

h) Cuivre (tous les produits cacaotés)- AOCAC (1965) 24.023 .
i) Arsenic (tous les produits cacaotés)- A¥C (1965) 24.011 (24.015, 24.017)
j) Plomb (tous les produits cacaotés) - AOAC (1965) 24.053

Le Comité estime que pour le moment les méthodes g) 3 j) peuvent &tre
adoptées. Il faudrait par la suite envisager les méthodes se spectropho-
tométrie par absorption atomique (en ce qui concerne la décision relative
au point 16 b. Voir par. 13 du présent rapport).

k) Ten§ur en eau - (beurre de cacao, caoao, cacao maigre en pbudre. cacao mai-
gre . :

Le Comité accepte la méthode AOAC (1965) No 12.001 = 12.002 qui ntutilise
pas de sable. Il estime toutefois que dans le cas d'échantillons de cer—
tains produits cacaotés riches en matidres grasses, la méthode OICC 3-F/
1952 pourrait &tre préférable car elle utilise du sable. Le sable permet
d'éviter la formation d'une couche de graisse pouvant entraver la dessic-

cation.
1) Teneur en eau (perte A la dessic- -
cation) féves de cacao - IS0 414/515 (A préciser) N

m) Teneur totale en matidre grasse

= Chocolat au lait

- chocolat de couverture '
au lait, chocoldt au lait ?igzg)p::pozglgzrdingIcc
&crémé, chocolat A la AOAC (1970) avec le
créme, chocolat de couverture numéro 13.035-13.036
au lait &crémé, chocolat ¢ °
‘vermicelle au lait, chocolat
au lait en flocons

AUTRES QUESTIONS ET TRAVAUX FUTURS

Analyse des résidus de solvants

63. La délégation des Pays-Bas a demandé des renseignements au sujet des m&thodes

de détermination des résidus de solvants dans les produits alimentaires. Le Secré- -
tariat a fait savoir au Comité que la seule raison pour laquelle ces méthodes ne 1lui

avaient pas &té soumises pour confirmation &tait qu'il avait voulu &viter de surchar-

ger l'ordre du jour. Le représentant de la FAO a signalé que le Comité mixte FAO/OMS 3
d'experts des additifs alimentaires a &tudié les ré&sidus de solvants et recommand&

des méthodes d'analyse permettant d'é&valuer la présence de ces ré&sidus dans les den-

rées alimentaires. Il est entendu que ces méthodes seront soumises ultérieurement

au Comité pour qu'il les confirme. :

Ordre de priorité des travaux

64. Le Secrétariat a déclaré qu'en raison de la somme de travail en suspens, il
est souhaitable de fixer un ordre de priorité afin de faciliter la mise au point de
l'ordre du jour de la prochaine session.
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La priorité a &té accordée aux points suivants:

a) M&thodes d'analyse générales pour les agents de conservation, les antioxy-
géne, les colorants, etc.;

b) M&thodes d'analyse pour les aliments diététiques ou de régime (par exemple
les aliments pour nowrrissons et enfants en bas ige);

c) Mé&thodes d'analyse dans les normes Codex parvenues & des &tapes avancées de
la procddure (par exemple, pour la viande et les produits carnés, les eaux
minérales);

d) Mé&thodes dfanalyse pour les ré&sidus de solvants;

e) Préladvement des &chantillons.

Distribution des documents Codex

65. La dél&gation des Etats-Unis d'Amérique a demandé des précisions au sujet de
certaines &tudes synoptigues et autres méthodes d'analyse publiées in extenso qu'elle
a envoy8es au Secrftariat pour qu'il les distribue aux membres du Comité. Elle a
appris que ces documents n'avaient pas été distribués parce que les frais élevés de
cette copération ne pouvaient pas &tre couverts par l'allocation mise & disposition
pour 1l'exercice 1970/71 en vue de l'impression 3 la FAO méme ou par les services du
Secrétariat du Comit&. Elle a donc demand& si le Comité l'autoriserait a distribuer
elle-méme ces documents (avec la cote appropriée) aux chefs de délégations. Le Comité
accepte cette proposition et le Président suggére & tous les délégués de faire par-
venir aux autres dé&légations les méthodes dtanalyse pertinentes qui sont en leur pos-—
session.

66. Selon la d&légation du Royaume-Uni, cette manilre de procéder soulédve une ques—
tion de principe et exigerait de la part du Secrftariat un &norme travail de coordina-
tion. Elle estime que si les possibilités offertes sont telles que la distribution de
tels documents selon la procédure Codex normale est compromise, il convient dtattirer
1'attention de la Commission sur ce sujet et de lui demander des directives.

Analyse du pollen dans le miel

67, La d&l&gation suisse a signalé au Comité qu'un atlas pour 1*identification des
types de pollen a &té publié par J. Louveaux (service de la répression des fraudes,
Editeur, 42 bis rue de Bourgogne, 75 Paris VIIé&me, France) et que la Bee Research
Association M58 a ré&&dité les Methods of Melissopalynology, Inter. Commission for

Bee Botany of the I.U.B.S.

Source d4'erreur

68. Le Comité est dfavis cu'il conviendrait d'é&tudier 3 une date ultérieure les
variations entre les différentes méthodes d'analyse, car dans certains cas les erreurs
dues A 1'échantillonnage sont beaucoup plus considérables que celles qui sont dues A
1'analyse.

DATS ET LIEU DE LA PRCCHAINE REUNION

€9. Le Comit& décide que la prochaine réunion se tiendra environ deux mois aprés que
le dernier Comité des produits concernés, qui doit soumettre des méthodes pour confir-
maticn, se sera réuni. Le Secrétariat a fait savoir au Comité que la Commission a
décidé de se réunir A intervalles de pius d'un an. Il se peut que d'autres Comités: du
Codex prennent une décision analogue.
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Figuran en primer lugar los Jefes de las Delegaciones
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TABLE DES MATIERES DE LA PARTIE GENERALE DE LA SECTION RELATIVE
AUX "METHODES D AL " DU CODEX ALIMENTARIU

Premidére partie. GENERALITES

Introduction

Echantillonnage

Examen organoleptique

Examen microscopique

Méthodes physico--chimiques

Méthodes chimiques

Principes généraux de contr8le statistique des résultats

Annexz ~ Enumération biliographique des publications, tableaux, sujets
traités.

Introduction

- - - -— -—
L]
T I

Principes généraux de l'examen et de 1l'échantillonnage
Principales sources d'erreur pendant l'examen

Unités de mesure

Expression des résultats

Tableaux subsidiaires

Echantillonnage

2.1
2.2
2.3
2.4
2.5
2.6

Notions et dé&nominations

Equipement nécessaire aux fins du préldvement des &chantillons
Classification générale des denrées selon la procédure d'échantillonnage
Spécifications particuliédres

Protection, transport et entreposage des échantillons

Documentation jointe

Examen organoleptigue

31

3.2
3.3

Vérifications initiales déterminant la ﬁrocédure d'examen

a) dé&finition des termes et dénominations
b lieu et conditions de 1l'examen
c) conditions que doit remplir le personnel chargé d'évaluer la qualité

Description détaillée des méthodes d'évaluation sensorielle
Technique d'examen et principes de l'interprétation des résultats

Examen microscopique

Méthodes physico=-chimiques

5.1

Gravité spécifique

Viscosité

Tension superficielle

Chromatographie (divers types)

Méthodes optiques

Détermination des points de fusion, d'é&bullition et de solidification



Annexe
page 2

II

5.7 Mé&thodes &lectrométriques
5.8 Détection de la radiocactivité.

6. M&thodes chimiques
6.1 Détermination de la teneur en eau
6.2 Détermination de la teneur en protéines
6.3 Détermination de la teneur en lipides et en lipofdes
6.4 Détermination de la teneur en sucre
6.5 Dé&termination de la teneur en cendres
6.6 Détermination du degré d'acidité
6.7 Détermination de la teneur en sel
6.8 Détermination de la teneur en alcool
6.9 Déte§mination des additifs alimentaires (colorants, agents de conservation,
etc.
6.10 D&termination de 1la teneur en vitamines
6.11 Détermination des teneurs en métaux lourds et en arsenic
7. Principes généraux de contr8le statistique des résultats
8. Annexe - Enumération biliographique des publications, tableaux, sujets traités
EXEMPLES

Pour illustrer l'utilisation pratique de la partie générale des "Mé&thodes

d'analyse", quelques exemples sont présentés ci-aprés:

Exemple 1

Détermination de la teneur en protéines de produits carnés

La partie générale comportera les principes de la méthode de Kjeldahl, c'est-
d-dire des renseignements détaillés au sujet de la méthode de minéralisation,
du catalyseur employé, de la source de chaleur, etc. La durée nécessaire i la
minéralisation devrait y @tre indiquée aussi. Il convient en outre de décrire
la méthode de distillation, les solutions 3 employer ainsi que la méthode de
titrage. Dans la partie détaillée, les renseignements suivants devraient 8tre
indiqués: quantité de produit 3 peser et mé&thode d'expression des résultats
uniquement pour la méthode citée dans la partie générale.

Exemple 2

Tests organoleptique du café

Les principes généraux 3 suivre pour effectuer ces tests seront décrits dans
la partie générale. Mais la partie détaillée décrira le mode de préparation
des infusions destinées i &tre soumises au test et uniquement l'interpréation

-des résultats.
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METHODES D'ANALYSE POUR LES CHAMPIGNONS COMESTIBLES ET PRODUITS

VAR DERI Y C IGN MEST CH. T LES C TERELLES FRAICHES
N
CRITERES ANALYTIQUES PRODUIT METHODE D'ANALYSE PREPARATION DE LA PRISE
CONFIRMEE ) D'ESSAI
1. Impuretés a) champignons Rec. ISO 763 Ecraser et m&langer
minérales sauvages telle qu'amendée 1'&chantillon de labo-
(insolubles dans frais dans CL 1970/5 ratoire. Peser environ
HC1) par. B 10 g.
b) champignons " " "
de couche
frais
c) champignons u n "
séchés
d) champignons en n Mélanger 1'é&chantillon
granulés et en de laboratoire. Peser-
poudre environ 10 g.
e) champignons au " Homogénéiser 1'é&chantil-
vinaigre lon de laboratoire (aussi
bien la phase solide que
l1a phase liquide) et
peser environ 20 g.
£) champignons 2 " " "
1lthuile 1/
a g) champignons " " "
N7 salés
h) champignons " " "
fermentés
i) champignons " Aprds avoir décongelé
surgelés 1t'é&chantillon de labora-
toire, homogénéiser aussi
bien la phase solide que
la phase liquide. Peser
enuron 20 .
j) extrait et " Peser environ 10 g.
concentré de
champignons
k) concentré de " . Peser environ 10 g¢.
- champignons '
séchés
1) champignons " Homogénéiser 1'échantil-
stérilisés ion de laboratoire et
peser environ 20 dg.
1/ Ne figurent pas dans le document CX/MAS/70/C/5 et n'ont pas &té étudiés par le
Comité du Codex sur les méthodes d'analyse et d'échantillonnage. Doivent &tre
examinés par le Comité de coordination pour 1'Europe.
RN



Annexe III

page 2
CRITERES ANALYTIQUES PRODUIT METHODE D'ANALYSE PREPARATION DE LA PRISE
CONFIRMEE D'ESSAI
2. Teneur en sel a) champignons JAOAC (mars 1971) Prendre 10 ml de la phase
(Nac1) au vinaigre 32.A01-32,A05 liquide pour le titrage 2/
b) champignons " Prendre 10 ml de la phase
salés liquide, diluer & 100 ml
avec de l'eau distillée,
Prendre 10 ml de la solu-
tion pour le titrage 2/
c) champignons
fermentés " Prendre 20 ml de la phase
liquide, diluer & 100 ml
avec de l'eau distillée,
Prendre 10 ml de la solu-
tion pour le titrage 2/
d) extrait et " Faire bouillir 5 g du

3., Teneur en eau

4. Teneur en acide
acétique

e)

£)

g)

a)

b)

c)
a)

concentré de
champignons

champignons A
l'huile 1/ "

concentré de
champignons
séchés "

champignons
stérilisés "

AOAC (1965)
29.005

champignons
séchés, champi-
gnons lyophilie .
sés 1/, champi-
gnons Shi~-ta-ke
séchés 1/

champignons en "
granulés et en
poudre

concentré de cham-
pignons séchés "

champignons au  AOAC (1965)
vinaigre 20.042

AN

publiée.

La préparation de 1a

voir note 1/ au bas de la page précédente.
Prise d'essai sera réexaminée lorsque la méthode aura &t&

produit, verser dans un
flacon jaugé de 100 m1,
porter au trait de jauge
avec de 1'eau distillée
et filtrer. Prendre 10 ml
du filtrat pour 1l'ana-
lyse 2/

k7

Faire bouillir 20 g du
produit, verser dans un
flacon jaugé de 100 m1,
porter au trait de jauge
avec de l'eau distillée
et filtrer. Prendre 10 ml
du filtrat pour l'ana-

lyse 2/

Prendre 10 ml de la phase
liquide pour le titrage 2/

Ecraser et mélanger soi-
gneusement 1‘'é&chantillon
de laboratoire

Mélanger soigneusement
1'échantillon de labo-
ratoire

" ”

Prendre 10 ml de la phase
liquide pour le titrage

/£oN
NS



Annexe III

. page 3
7 ' CRITERES ANALYTIQUES PRODUIT METHODE D'ANALYSE PREPARATION DE LA PRISE
N CONF IRMEE D!'ESSAIX
5. Teneur en acide a) champignons AOAC (1965) Prendre 10 ml de la phase
lactique et/ou en fermentés 20.042 liquide pour le titrage
acide citrique 1/ :
b) champignons " " "
stérilisés 1/
6. Teneur en sucres a) champignons FIJU No. 4 Prendre la phase liquide
au vinaigre (1968) pour le titrage
VA
N
1/ méme note de bas de page y que deux pages avant
7N
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ALINORM 71/23
Annexe IV

CONVERSION DE RESULTATS D'ANALYSE
DE_g/1 (mg/1) EN _g/kg (mg/kg) ET INVERSEMENT

M&thode de la Fé&dération internationale des producteurs de jus de fruits

Dans la collection de méthodes d'analyse FIPJF, les résultats sont toujours
indiqués en g/1 ou mg/l. Comme les normes €tablies sont toutes exprimées en g/kg
ou mg/kg, il est nécessaire de procéder a des conversions qui auront lieu de la
Fagon suivante:

a) Pour convertir les g ou mg gar litre en g ou mg par kilo, il faut diviser
les g ou mg trouves par la densit u jus de fruits analysé. La densit®
doit &tre &tablie au moyen de 1'analyse FIPJF no 1.

Exemple:

La teneur en alcool d'un jus de fruits, déterminée au moyen de 1l'analyse
FIPJF no 2 (densité 1.0583, stéléve A 5,3 g/1.

comme la teneur en alcool doit &tre indiquée pour 1 kilo de jus de fruits,
on procédera au calcul suivant:

5.30 _ 5.01
La teneur en alcool de ce jus de fruits est donc de 5.0 g/kg.

b) Pour convertir, en sens inverse, des ou m ar kilo en ou m ar litre,
il faut multiplier les g ou mg trouvEs par %a densité obtenue au moyen de
l1tanalyse FIPJF no 1. _
Exemple:

On a trouvé dans un jus de fruits (densité 1.065) une teneur en étain de
240 mg/kg. Pour un litre, cette teneur est la suivante:

240 . 1.065 = 255.6

Le résultat sera donc indiqué comme suit: Teneur en &tain: 256 mg/1,

Remarques

Pour l'analyse d‘'échantillons de boissons, dont les résultats doivent &tre exprimés
en g/kg ou mg/kg on recommande de peser 1'échantillon au lieu de le préliever A la
pipette. Du reste, on procédera conformément aux prescriptions d'analyse. Ctest

-ainsi que 1'on obtiendra directement les résultats en g/kg ou mg/kg. De cette fagon
d.

on n'aura pas besoin de diviser le résultat par la densit
Note

I1 est recommandé d'indiquer 3 ltavenir, dans les cas d'analyse d'arbitrage interna-
tional, les résultats en g/kg ou mg/kg. :

Référence:

FIPJF-Analyses. Fiche générale (2 publier)



N

VA
~ 7

ALINORM 71 /23
Annexe V

METHODE DE DETERMINATION DU REMPLISSAGE MINIMUM DES RECIPIENTS
(confirm&e pour toutes les normes intéressant 1es jus de fruits
parvenues & 1l'étape 8)

Méthode publiée dans 1'Almanac of the Canning, Freezing, Preserving, Industries,

558me &dition, 1970 (p. 131=-132), E.E. Judge and Sons, Westminster MD (Etats-Unis
d'Amérique):

M&thodes générales de dé&termination de la capacité en eau et du remplissage des
recipients

a) L'expression "mé&thode générale de détermination de la capacité en eau des ré~-
cipients" se ré&fdre A la méthode ci-apres:

1) Dans le cas d'un récipient A couvercle muni d'un double sertissage, découper
le couvercle sans déplacer ou modifier la hauteur du double sertissage.

2) Laver, sécher et peser le récipient vide.

3) Remplir le récipient avec de 1l'eau distillée 2 68° F l/ jusqu'a 3/16 de
pouce2/ de distance verticale depuis le haut du récipient, et peser le
récipient ainsi rempli.

4) Soustraire le poids trouvé selon 2) du poids trouvé selon 3). La diffé-
rence sera considérée comme représentant le poids d'eau nécessaire pour rem-
Plir le récipient.

Dans le cas d'un récipient muni d'un couvercle fixé autrement que par un
double sertissage, enlever le couvercle et procéder ainsi qu'il est indigué
aux clauses 2) A 4) inclusivement, A ceci prés que A la clause 3) il faut rem-
plir le récipient jusqu'au niveau supérieur.

b) L'expression "méthode générale de détermination du remplissage du récipient”

se r&fére A 1a m&thode suivante:

1) Dans le cas d'un récipient & couvercle muni d'un double sertissage, décou-
per le couvercle sans déplacer ou modifier la hauteur du double sertissage.

2) Mesurer la distance verticale qui sépare le haut du récipient du niveau
supérieur des aliments.

3) Vider le récipient; laver, sécher et peser le récipient vide.

4) Remplir le récipient avec de l'eau jusqu'd 3/16 de pouce 2/ de distance
verticale depuis le bord supérieur du récipient. Noter la température de
1'eau, peser le récipient ainsi rempli et déterminer le poids de l'eau en
soustrayant le poids du récipient déterminé auparavant selon les indica-
tions de la clause 3).

5) Maintenir 1'eau A la température notée sous 4), enlever l'eau du récipient
versfe conformément aux indications de la clause 4) jusqu'au niveau des
aliments, déterminé sous 2), peser le récipient .avec de 1'eau qui reste,
et déterminer le poids de l'eau restante en soustrayant le poids du réci-
pient déterminé sous 3).

6) Diviser le poids de l'eau obtenu sous 5) par le poids de 1l'eau obtenu sous
4), et multiplier par 100. Le résultat sera considéré comme représentant
le pourcentage de la capacité totale du récipient qu'occupent les aliments.
Dans le cas d'un récipient muni d'un couvercle fixé autrement que par un

double sertissage, enlever le couvercle et procéder de la manidre indiquée aux

clauses 2) a 6) inclusivement, A ceci pré&s qu'a la clause 4), il faut remplir
le récipient jusqu'en haut.
= 20° ¢c

approximativement 5 mm
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ALINORM 71/23
Annexe VI

DETERMINATION DE LA TENEUR TOTALE EN RESIDUS SECS

DES FRULTS CONGELES

(confirmée pour les fraises surgelfes, les péches surgelées
et les myrtilles surgelées)

CHAMP D'APPLICATION

Les présentes instructions fournissent une procédure normalisée A suivre pour
1a détermination de la_teneur totale en résidus secs des fruits congelés par mesure
réfractométrique (3 20°C), exprimée en unités de 1'Echelle internationale du saccharose.

La méthode est applicable aussi bien aux récipients destinés A la vente au détail
qu'aux récipients pour la vente en vrac, bien qu'il faille utiliser des méthodes de
prél2vement d'échantillons spéciales avec les récipients de grandes dimensions.

EQUIPEMENT

Mélangeur mécanique 3 grande vitesse.
Réfractométre du type Abbe.
Papier pour lentilles, tampons pour filtrer le iait ou toute autre matidre
filtrante appropriée.
. Sace en "pliofilm" oum récipientsmétalliques & fermeture &tanche et pouvant
contenir environ 2 a 3 kg.

Dispositif spécial d'échantillonnage pour les récipients en vrac. Sonde méca-
nique en acier inoxydable ou en tout autre métal résistant & la corrosion - 5
8 cm de diamdtre, environ 1 metre de long. Une extrémité de la sonde se termine en
dents de scie et est traitée de fagon A emplcher la flexion des dents. Un piston de
bois d'un diamdtre 1&gérement inférieur facilitera l'enldvement des échantillons.

TABLES DE CORRESPONDANCE

able de correction pour la lecture réfractométrique des températures autres
que 20 C. :

Echelle internationale des indices de ré&fraction des soluﬁans‘de saccharose =
1936.

ECHANTILLONNAGE

Récipients pour la vente au détail - Utiliser tout le produit contenu dans le
récipient. Laisser TV Echantillon se d&congeler dans le récipient d'origine ala
température ambiante.

Récipients pour collectivités - (contenant généralement jusqu'd 5 kg ou 12 1b)~-
UtiliseTr si possible 1a totalit& du produit. Sinon, laisser 1t'&chantillon se décon-
geler dans le récipient d'origine. M&langer soigneusement 1lfé&chantillon décongelé
et prélever environ 1 000 g pour 1l'analyse.

Récipient pour la vente en vrac — A l'aide de la sonde mécanique, prélever
trois (3] Ecﬁantlgions verticaux, r&gulidrement espacés autour de la circonférence
du récipient, et un (1) échantillon au centre. Plonger 1'instrument. d'échantillon-
nage sur toute la longueur du récipient, de fagon 4 approcher le plus possible du
fond. Enlever les &chantillons & 1ltaide du piston en bois et les introduire dans le:
récipient d'échantillonnage muni d'une fermeture hermétique. L'échantillon combiné
doit peser au moins 1 000 ¢g. Laisser 1l'&chantillon se décongeler A la température
ambiante dans le ré&cipient d'é&chantillonnage fermé.

DETERMINATION DES RESIDUS SECS

Homogénéiser 1'échantillon décongelé & 1l'aide du mélangeur & grande vitesse.
Cette op&ration nécessite généralement environ 2 minutes. Filtrer une portion de
1'échantilion ainsi homogénéisé A travers le papier filtre ou toute autre matiédre.
Déterminer la lecture réfsactométrique 3 1taide d'une goutte du sérum clair et £iltré.
Rectifier la lecture & 20~ C et convertir en résidus secs A l'aide de la Table inter-
nationale du saccharose sus-mentionnée.



