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Etude de différents constituants minéraux du lait

calcium – sodium – potassium

1.Dosage du calcium par colorimétrie:
En milieu alcalin, le calcium forme avec le bleu de méthylthymol un complexe bleu dont l'intensité de coloration est proportionnelle à la concentration en calcium.

En présence d'hydroxy-8-quinoléine l'interférence due au magnésium est éliminée.

CARACTERISTIQUES DE LA METHODE:

Réactifs:

R1 : bleu de méthylthymol + hydroxy-8-quinoléine

R2 : tampon alcalin pH>11

Stabilité de la réaction:  1 heure

Linéarité: 3,75 mmol/L (150 mg/L)

ATTENTION:

Utiliser du matériel de verre décalcifié avec de l'acide chlorhydrique 1 mol/L et rincé à l'eau distillée ou du matériel plastique à usage unique.

1.1. Déprotéinisation du lait :
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.

1.2. Préparation des solutions étalon :

· Préparer 200 mL d'une solution étalon de calcium à 0,250 g de Ca/L, par pesée de CaCO3.

Rq/ dissoudre par quelques gouttes d'acide chlorhydrique.

· A partir de la solution étalon mère de calcium à 0,250 g de calcium par litre, préparer 6 solutions étalon fille de calcium allant de 0 à 125 mg de Ca/L. Opérer par dilution en tube sous un volume final de 10 mL.

· Prélever immédiatement le volume nécessaire au dosage.

1.3. Coloration :

Travailler dans des tubes en plastique.

	tube
	témoin
	échantillon

	eau distillée (µL)
	50
	-

	échantillon (µl)
	-
	50

	R1(mL)

	2,5
	2,5

	R2(mL)
	2,5
	2,5


Bien mélanger.

Laisser reposer 5 minutes.

Lire les absorbances à 610 nm contre le témoin réactif.

Effectuer la coloration sur:

· les solutions étalons

· le filtrat F correctement dilué (2 essais)

1.4. Contrôle de la méthode :

Contrôler la méthode à l'aide d'une solution contrôle de calcium à 62,5 mg de Ca/L; CV = 5% .

1.5.Résultats:

* Établir un tableau de colorimétrie.

* Tracer la courbe d'étalonnage.

* Valider la reproductibilité de la méthode à l'aide du résultat obtenu avec la solution contrôle à 62,5 mg/L.

* Déterminer l'erreur relative sur la méthode.

* Valider les résultats pour le lait à partir de la norme ISO 5725-6 : 1994(F)

* Déterminer la concentration en calcium du lait en mmol/L et  en mg/L. 

( Sr = 2,5 mg/L d'échantillon dosé ; Uc = 3,1 mg/L)

Données:
Ca = 40 g/mol     C = 12 g/mol     O = 16 g/mol

2. Dosage du sodium et du potassium par photométrie de flamme:

2.1. Dosage du sodium et du potassium par photométrie de flamme avec étalonnage externe:

* solution de calibration Na/K :

Na: 120 mmol/L

K: 120 mmol/L

* lait déprotéinisé:

· 10 mL de lait

· ajouter de l'acide acétique concentré jusqu'à obtenir un pH de 4,6.

· Laisser coaguler.

· Transvaser dans une fiole jaugée à 100 mL . Ajuster.

· Agiter puis filtrer.

2.1.1.Calibration de l'appareil:

· Réaliser une dilution au 1/100 de la solution de calibration.

· Faire le zéro de l'appareil avec de l'eau très pure.

· Sélectionner le mode de calibration (2F)

· Calibrer l'appareil avec la dilution réalisée.

2.1.2.Etalonnage de l'appareil:

· Préparer par peser de NaCl 100 mL d'une solution à exactement 20,0 mmol de Na+ /L

· Préparer par peser de KCl 100 mL d'une solution à exactement  25,0  mmol de K+/L .

· Réaliser sous un volume final de 100 mL, la gamme de solutions suivantes:

Transvaser immédiatement dans un bécher plastique.

	solution
	0
	1
	2
	3
	4
	5

	cNa+ mmol/L
	0
	0,40
	0,80
	1,20
	1,40
	1,60

	cK+ mmol/L
	0
	0,50
	1,00
	1,50
	2,00
	2,50


· Déterminer les émissions Sodium  et  Potassium de chaque solution de la gamme.

2.1.3.Dosage du lait:

Établir un protocole pour doser le sodium et le potassium sur le lait déprotéinisé.

2.1.4.Résultats:

· Établir un tableau de résultats

· Tracer les graphes ENa+ = f(cNa+) et EK+ = f(cK+)

· Analyser les graphes. 

· Déterminer les concentrations en Na et K du lait en mmol/L et en g/L.

2.2.Dosage du sodium et du potassium par la méthode des ajouts dosés:

Préparer deux fioles jaugées à 100 mL F1 et F2 selon le protocole:

	Fiole
	F1
	F2

	sol.Na/K  à 120/120 mmol/L
	-
	1 mL

	lait déprotéinisé
	10 mL 
	10 mL

	eau
	99 mL
	89 mL


· Mesurer les émissions Na et K.

· Déterminer le coefficient de réponse de l'appareil pour chaque ion dans la zone ce concentration étudiée.

· En déduire la concentration en Na et en K du lait en mmol/L et en g de Na ou K/L.

Données:  Na = 23 g/mol
Cl = 35,5 g/mol

K = 39,1 g/mol
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	matériel
	étiquette
	quantité
	répartition

	lait 1/2 écrémé
	
	2 L
	

	ferrocyanure de K 150 g/L
	
	1 batterie
	

	acétate de zinc 200 g/L
	
	1 batterie
	

	cuvette calcium
	
	
	

	Bleu de méthylthymol à 80 mg/L
	R1
	1 L
	fl. plastique + pompe de 5 mL

	Ethanolamine 224 mL

sulfite de Na 12 g

microperles de NaOH 200 mg

eau qsp 1 L
	R2
	1 L
	flacon plastique + pompe de 5 mL

	CaCO3 à peser
	
	
	

	tube à hémolyse plastique
	
	
	1 panier

	HCl extra
	
	
	3 fl 100 mL

	contrôle Ca à 62,5 mg de Ca/L

0,156 g CaCO3 pour 1 L et utiliser HCl extra
	Ca 62,5 mg/L
	1 L
	3 fl

	tubes colorimétrie
	
	
	

	cuvette Na/K
	
	
	

	solution calibration

NaCl 7,02 g/L+ KCl 8,952 g/L
	sol.cal.Na/K

120/120
	1L
	4 fl de 250 mL

	4 pH mètre complet
	
	
	

	NaCl à peser
	
	
	

	KCl à peser
	
	
	

	2 photomètre de flamme blanc 
	
	
	

	fioles de 100 mL
	
	
	

	parafilm
	
	
	

	lipipette
	
	
	

	50 béchers plastiques de 50 ou 100 mL
	
	
	








