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Dosage des chlorures dans les produits laitiers 

lait – beurre

méthode de Charpentier-Volhard

 conductimétrie

1. Étalonnage d'une solution de nitrate d'argent par la méthode Mohr:

 Dosage direct par pesée de chlorure de sodium

1.1. Réalisation d'une solution étalon S de chlorures:

Préparer 100 mL d'une solution étalon S de chlorures à 120 mmol/L  par pesée exacte de NaCl.

Soit m la masse de NaCl pesée.

1.2. Etalonnage:

Dans un erlenmeyer de 250 mL, introduire:

· E =5 mL de solution S

· 50 mL d'eau distillée

· 5 gouttes de chromate de potassium

Doser par la solution de nitrate d'argent jusqu'au virage de l'indicateur (jaune-orangé)

Réaliser 2 essais.

1.3. Résultats:

· Calculer la concentration molaire de la solution de nitrate d'argent en mmol/L pour chaque essai réalisé.

· Vérifier la concordance des résultats. (sr=0,80 mmol/L)

· En déduire la concentration molaire retenue pour la solution de nitrate d'argent (Uc = 0,75 mmol/L)

Donnée: M NaCl = 58,5 g/mol 

2. Dosage par la méthode de Charpentier-Volhard :

2.1. Dosage des chlorures dans le lait :

2.1.1. Déprotéinisation:
Introduire dans une fiole jaugée à 100 mL:

· 20 mL de lait

· 2 mL de solution d'hexacyanoferrate II de potassium à 150 g/L (ferrocyanure de potassium)

· 2 mL de solution d'acétate de zinc à 300 g/L

Laisser prendre en masse.

Compléter à 100 mL avec de l'eau distillée.

Filtrer pour obtenir le filtrat F.

2.1.2. Dosage: (2 essais)

Dans un erlenmeyer introduire:

· 20 mL de filtrat F

· 5 mL d'acide nitrique concentré

· 10 mL d'une solution d'AgNO3 à 0,05 mol/L

· 50 mL d'eau distillée

· 10 gouttes de solution d'alun de fer et d'ammonium

Doser par une solution de thiocyanate de potassium (c = 0,05 mol/L) jusqu'à obtenir une teinte chamois.

2.1.3.Témoin: (2 essais)

Effectuer un témoin en remplaçant le filtrat par de l'eau distillée.

2.1.4.Résultats:

· Justifier le protocole utilisé.

· Rassembler les résultats dans un tableau.

· Calculer la concentration en  chlorures dans le lait en mmol/L pour chaque essai.

· Vérifier la concordance des résultats : Sr = 1,2 mmol/L

· En déduire la concentration massique en chlorures dans le lait en g de chlorures/L  

( Uc = 0,040 g/L)

Donnée:  Cl = 35,5 g/mol

2.2. Dosage des chlorures dans le beurre :

Les chlorures très solubles dans l'eau sont extraits par épuisement du beurre avec de l'eau chaude.

2.2.1. Extraction des chlorures :

Peser exactement, dans un bécher de 50 mL , une masse exacte de beurre mB voisine de 5 g. Veiller à ne pas laisser de trace de beurre sur les tables, les spatules et les balances.

Ajouter environ 20 mL d'eau distillée bouillante. 

Transvaser sans perte dans une ampoule à décanter.

Laisser le beurre se rassembler à la surface du liquide, soutirer quantitativement la phase aqueuse sans entrainer de globules lipidiques, directement dans une fiole jaugée à 200 mL 

Rincer 10 à 12 fois le bécher et l'ampoule à décanter avec à chaque fois 10 mL d'eau distillée bouillante. Décanter à chaque fois dans la fiole jaugée à 200 mL.
Refroidir la fiole puis ajuster. On obtient l'extrait B

2.2.2. Dosage des chlorures (2 essais)

Dans un erlenmeyer introduire:

· E mL d'extrait B :

· beurre salé:

E = 10 mL 

· beurre demi-sel : 
E = 20 mL 

· beurre doux :

E = 50 mL 

· 5 mL d'acide nitrique concentré

· 10 mL d'une solution d'AgNO3 à 0,05 mol/L

(Agiter vigoureusement puis porter à ébullition douce quelques minutes en agitant légèrement pour agglomérer le précipité d'AgCl et le soustraire ainsi partiellement à l'action du thiocyanate.)

· 50 mL d'eau distillée

· 10 gouttes de solution d'alun de fer et d'ammonium

Doser par une solution de thiocyanate de potassium (c = 0,05 mol/L) jusqu'à obtenir une teinte chamois.

2.2.3. Dosage témoin :

Réaliser un dosage témoin en remplaçant la prise d'essai de chlorure par de l'eau distillée.

2.2.4. Résultats :

· Justifier le protocole utilisé.

· Rassembler les résultats dans un tableau.

· Calculer la teneur en  chlorures dans le beurre en g de NaCl / 100 g de beurre pour chaque essai

· Vérifier la concordance des résultats : Sr = 0,08 g NaCl/100 g

· En déduire la teneur en chlorures dans le beurre en g de NaCl / 100 g de beurre. 
(Uc = 0,05 g de NaCl/100 g)

Sécurité:

· Nitrate d'argent : c   R : 34 ; S : 26-45

· Acide nitrique : o  c  R : 8-35 ; S : 1/2-23-26-36-45
· Thiocyanate de potassium : n   R: 20/21/22-32  S: 2-13

3. Dosage des chlorures par conductimétrie :

3.1. Mode opératoire :

Introduire dans un bécher :

· E = 20 mL d'échantillon

· eau distillée : 50 mL 

Verser à la semi-microburette la solution d'AgNO3 étalonnée.

Faire les mesures de conductance après chaque addition de solution d'AgNO3 sous agitation

Échantillons à doser :

· Filtrat F du lait

· Extrait B du beurre

3.2. Résultats :

· Calculer la conductance corrigée G' pour chaque mesure.

· Tracer le graphe G' = f(VAgNO3)

· Interpréter l'allure du graphe

· Déterminer le point équivalent.

· Calculer la concentration molaire en chlorures.

· En déduire la concentration massique en chlorures dans le lait ou la teneur en NaCl pour le beurre.

Comparer les résultats avec ceux obtenus par la méthode de Charpentier-Volhard.

· Feuille de résultats

Nom:





Poste:

1. Étalonnage de la solution de nitrate d'argent par la méthode Mohr:

m NaCl =

	VAgNO3 (mL )
	
	

	c mmol/L
	
	


c retenue = 

2. Dosage des chlorures dans le lait :

	CAg (mol/L)
	ECl (mL)
	VAg (mL )
	Essai VSCN
	Témoin

V'SCN
	CCl dans F

(mmol/L)
	CCl du lait

(mmol/L)

	
	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	
	


c retenue =

3. Dosage des chlorures dans le beurre :

	CAg (mol/L)
	m beurre
	E Cl
	VAg
	Essai VSCN
	Témoin

V'SCN
	TNaCl g/100g

	
	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	
	


T NaCL retenue =

4. Conductimétrie 

	Echantillon
	 E (mL)
	VAg (mL)
	C Cl (g/L)lait
	T gNaCl/100 g beurre

	Lait
	
	
	
	

	Beurre
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	Chlorures

	Matériel
	Etiquette
	Quantité
	Répartition

	Nitrate d'argent  0,05 mol/L (17 g/2 L)
	
	4 L
	15 fl de 250 mL

	Thiocyanate de potassium

environ 0,05 mol/l ( 9,7 g/2L)
	
	4 L
	15 fl de 250 mL

	NaCl à peser
	
	
	

	Chromate de K (flacons compte gouttes) à 50g/L
	
	
	

	Acide nitrique au 1/2
	
	1 L
	avec pompe de 5 mL

	fioles de 100 mL
	
	
	

	fioles de 200 mL 
	
	
	

	alun de fer et d'ammonium

alun ferrique ammoniacal à 100g/l 
	
	
	

	lait UHT
	
	1 L
	

	beurre demi-sel
	
	250 g
	

	hexacyannoferrate de potassium (150 g/L)
	
	500 mL 
	5 flacons

	acétate de zinc à 300 g/L
	
	500 mL 
	5 flacons

	filtres ronds
	
	
	

	ampoules à décanter
	
	15
	

	parafilm
	
	
	

	8 conductimètres + cellule de conductimètrie
	
	8
	


