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Le principe du microddsage fuahgliliimétl'ique du lactose  est
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faits suivants:
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G. FONTES ET L. THIVOLLE -

1° Le-sous-oxyde de cuivre, Jormé' par réduction d'une liqueur
alcaline d'hydrate de cuivre (en particulier sous l'influence d'un
sucreréducteur),  est soluhle dans une solution phosphorique, inco-
lore, danhydride molybdique Mo03.

En méme temps que s'opére la dissolution, se développe une
couleur bleue intense due a des sous-oxydes de molybdéne.

2° Cette couleur, d'intensité proportionneUe.a la quantité de sous-
oxyde de cuivre fournie par la réduction, disparait progressivement
et régulierement, lorsqu'on lui ajoute, goutte a goutte, une solution
étendue de permanganate de potassium, jusqu'a ce que l'adjonction
\d'une derniere goutte ameéne. une décoloration compléte toujours
tres facile & observer! . , '

Il s'ensuit g~e la 'quantité de permanganate’ employée est a son
tour exactement proportionnelle a la quantitt de sous-oxyde
formée.

3° Cette quantité de sous-oxyde de cuivre (donc de permanga-
nate), dans certaines conditions précises, est enfin proportionnelle ‘a
la quantité de sucre réducteur mise en ceuvre.

Pour doser une quantité inconnue de lactosevil suffira donc de
déterminer le nombre de cm" de permanganate correspondant &
cette quantité et de le rapporter aunombre de cméde la méme so-
lution permanganique représentant une quantité connue de lactose
(en l'espéce 1 mqr.), prise comme témoin et traitée simultanément
dans-des conditions rigluseusement identiques.

Ces conditions, décrites plus loin, et que nous avons essayé de
rendre aussi- pratiques' que possible, devront toujours étre trés
rigoureusement  observées.

Aprés avoir donné la liste des réactifs nécessaires au dosage, nous
-en\risagerons successivement le micro dosage du lactose pur en solu-
-tion aqueuse, puis le dosage du lactose dans le,lait (cas de 1 cm" de
lait, ou de 0 cm& ) et nous terminerons par quelques exemples de
dosages sur le lait de lapine et de cobaye.

I. - Réactifs généraux.
En voici la liste (ces réactifs sont inaltérables)

1. Liqueur cupro-tartrique alcaline.

A. Sulfate de cuivre cristallisé. \ 17 gr.5
Acide sulfurique.~......... . ~ems3,5
Bau, Q.s. Pevviiiriiiiinnn, 1000 cmé
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B. , Carbonate de soude anhydre 80 gr.
Ajouter:  eau environ. " ... ,200 omd
Puis: acide tartrique. ..... . 15 gr.

Aprés dissolution, compléter a 1000,cm3 avec de I'eau.

Pour l'usage, mélanger un volume de A et un volume de B. Porter le
mélange a l'ébullition et I'y. maintenir une minute. (Cette opération a pour
effet une sorte de sensibilisation dur'éactif. 1lse produit assez régulierement
une petite réduction absolument  négligeable) (L}

On peut aussi utiliser un réactif préparé de la veille.

2. Solution saturée de' sulfate de magnésie (dans un flacon
compte-qouttes}; .
3. Solution saturée de carbonate de soude (dans un flacon
compte-gouttes).
4. Réactif molub dique phosphorique.
Molybdate  d'ammoniaque........ 40 gr.
Lessive d,~soude (d= 1,36) ...... 60 cm3
Ajouter environ 'J00 ~m3 d'eau et laisser al'ébullition jusqu'a disparition
compléte de Il'ammoniaque. Refroidir. ~ Ajouter environ 200 cm3 deau puis:
Acide phosphorique  (d -_ 1,36)'.. .. 200 cm3
Faire bouiilir soigneusernent  :environ 15 minutes.  Refroidir. ~ Compléter
a 1000 cm3 avec de I'cau.

5. Solution de permanganate  de potassium & Dg.,08p. 1000 (2).
6. Solution de lactose pur et anhydre a1 p. 1000, (conservée
sous toluéne).

Il. - Microdosage du lactose pur en solution aqueuse,
quantités. comprises e,ntre 0 mgr.,! et 2 mgr.,5.

1> Description de la Technique. :.- Voici la série des manipula-'
tionssuccessi  ves

1o Choisir une grande broche en bon liége, la creuser aux extré-
mités de2 diamétres perpendiculaires, de 4 demi-cylindres et I'en
tourer de 2 ou 3 tours de bande de' caoutchou~. Disposer au centre
de la broche un fil de fer assez long terminé parun petit anneau.

Choisir 4 tubes de centrifugeuse d'environ j2 cm. de hauteur et
de 2 cm.,5 de diamétre. Ces tubes' devront étre .incolores,d'épais-,
seur aussi semblable que possible et supporter sans transition la

température de 120 (des tubes en Pyrex seront préférables). ~

(1) Les liqueurs fraichement  préparées sont de réduction plusdifficile et
on n'observe pas aussi réguliérement la proportionnalité.
(2) Correspond environ a une solution 1/400 N.
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". Enfoncer les 4 tubes dans les trous de la broche & des hauteurs
égales. On a ainsi url appareil porte-tubes qui permet de les mani-
puler simultanément.

3 des tubes recoivent dés quantités différentes (mesurées  ala
micro-burette)' de lasoiution de lactose il 1p.iobb (0 cm3,i; aém3,2,
etc.) ette 4c tube 1cmsde la méme solution (tube témoin).

Le contenu des 4 tubes est étendu a 2 cm"~

2° Ajouter a chaque tuhé 2cm" de liqueur cupro-tartriqgue. Mé-
langer.' :

do Porter [l'appareil. des 4 tubes dans un bain de chiarure de
calcium dont la température devra étre comprise entre 120 et 125°
et I'y laisser 6 minutes.

4° Sortir I'appareil du bain et ajou~er & chaque tube, sans refroi-
.dir; 5 gouttes de la solution saturée de sulfate dé magnésie, puis 4
gouttes de la solution 'saturée de carbonate d& sovde. Il sé produit
un abondant précipité de carbonate de magnésie. Cette opération
dou é&tre aussi rapide que possible et ne pas durer plus d'une
demi-minute. Elle a pour avantage d'arréter instantanément toute
réduction progressive ultérieure et de maintenir en état de suspen-
sion aussifine qu'au moment de sa production le précipité de sous-
OX.ydé de cuivre app~ru. EUe permet ensuite 'un lavage par centri-
fugation facile et sall-sperte de ce précipité, et enfin ultérieurement,
sa dissolution compléte et instantanée. ,

5° Replonger les tubes dans .I'eau bouillante une minute.

Le précipité précédent est ainsi rendu plus lourd et plus ‘compact et
les tubés sont débarrasses du GaeF qui les souillait extérieurement.

6° Remplir presque jusqu'au bord les 4 tubes avec de I'eau bouil-
Zante par Pintermédiaire d'un fort jéi .dé pissette.

-7° Centrifuger. En quelques instants le précipité est séparé de son
eau de iavage.. .

.8° bécanter un premier tube au moyen d'une pissette (procédé
AmBARD) (1) et verser aussitdt dans ce.iubed cind du réadifmolyb-
dique phosphorique mesurés a l'avance dans une petite éprouvette
. ou cians un tube aessai. Agiter.

Traiter ensuite identlqguemeJ?t et séparément chacun des autres
tubes.

, 0) 1, amearp. - Modifications a la méthode de Bertrand pour d'endre cette'
méthode  applicable au dosage de petites quantités de glucose (Bulletin de la
Societe de Chimie biologique, .~920, t. lit p. 203);
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. Le précipité se dissout instantanément.  ~~ t~i~t.~ bleue t~t~.n§.~
arp~~ait. Attendre. au ~oins 5 minutes :pour quelle ait atteint ~9n,
maximum.

go Dans chaque tub.e faire tomber goutte a goutte, d'une bonne
burette.qraduée, la solution de permangauate de potasse, A~lers~1J-
lement jusqu'a décoloration compléte sans atteuldre la teinte (OSé(} .
persistante  -. '

10° Faire le rapport entre le nombre de cm" versés dans chaque
tube et dans le tube témoin. Ce rapport reproduit exactement E.11I
des quantités de lactose réagissantes, comme le démontrent &3/
chiffres suivants:

Lactose employé MnOi K versé (NI .
(en mgr.) (en cmay 7t ggsmgr. \é

01 0,60 011
0.2 11~ 0.21
03. -5 Q.22
1,0 (témoin) 5,t~0
0,4 2,30 9.3~
05 3,10 0:49
e 275 Q-Q
'1,0 (témoin) 6,25
0" 5,00 -
0,8 5,65 %,
0.9 6,2Q Qo8
1,0 (témoin) 7,1°
1,1 7,40 1,06
12 8,65 1,24
1,3 9.15. 17
1,0 (témoin) 6,85
14 11,10 49
15 t2,00 ~M
1,6 12,90 ~&~
1.0 (témoin) 7,80
17 13,70 176
1.8 14,20 182
‘1,9 15,20 1,95
1,0 (témoin) 80 -
2,0 15,50 1,97
21 "16.50 2,09
~2 1100 220
'1,0 (témoin) 7,90
2,B 17,95 2,33
24 1~9p 2 tf)
2,5 20,60 ~ ~—~
-a  (témoin) 7,70
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2° Discussion de la Teohnique. - Nous nous permettons  dattirer
l'attention  sur les points suivants:

A) Alcalinité de la solution cupro-tartrique. - Celleci
doit, .nécessairement , 6tre  produite par  du' carbonate de
soude (1). \ :

L'emploi de la liqueur de requing  classique, & la soude, permet,
a la vérité, dans un temps moins long et a température  plus basse,
I'obtention  d'une quantité plus abondante  de sous-oxyde de cuivre
(comparativement a la quantit¢ fournie, pour les mémes valeurs de
lactose, par la liqueur cuprique carbonatée), comme en témoigne le
tableau suivant, page .87.
- Mais, comme on le voit, dans le cas de la liqueur de rerLING 4 la

soude, la proportionnalité n'existe plus. Au surplus, la: réduction
de I'hydrate de cuivre par le lactose est extrémement  sensible a une
trés faible altération  defa nature de [lalcalinité. Il suffit de VI

gouttes de lessive de soude (d=1,36) ajoutées a 100 cm" de liqueur
_cuprique  carbonatée  jdont on n'emploie que 2 cm") pour faire appa-
raitre le méme phénomeéne  que ci-dessus.

Tout se passe donc comme si l'alcalinité  fournie par le carbonate
permettait ~ une réduction plus réguliere de la part du lactose. On
devra [l'utiliser exclusivement.

B) Température du bain de réduction. "™--Au cours de nos re-
-cherches précédentes sur le dosage du glucose, nous avions vu que
le temps optimum de séjour des tubes dans I'eau bouillante était de
6 minutes.

(1) La nature -de cette alcalinité était indispensable  dans lo cas du dosage
du glucose dans le sang' apres défécation par l'acide tungstique,

Cet acide, en effet, n'élimine ni l'acide urique nila créatinine; mais ces
substances, susceptibles d'amener une cause d'erreur avec l'emploi de la
ligueur de FEHLING ordinaire, sont sans action sur la solution cuprique car-
bonatée.  Nous avons soigneusement  vérifié ce point déja signalé par POLIN
et Wu (2). . - .

Dans le cas du lait, les corps réducteurs, autres que le sucre, sont en
quantités  pratiquement  négligeables. De plus, comme nous l'indiquons plus
loin, nous n'avons pu conserver l'acide tungstique comme agent de déféca-
tion et nous avons dd nous adresser au réactif de jyATEIN qui élimine les
corps en question.. _ _

Ilétait donc logique) & priori, dessayer I'emploi du reHLING classique &
la soude. '

(1) O. FOLIN et Il. Wu.- A system. ofbloodanalysis (Journal 0f biological Chemistry,
1919) t. XXXVII) pPp. ~1-110(.
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Nous avons donc, malgré le pouvoir réducteur plus faible du
lactose, commencé par employer le méme procédé.

e Tempéra- Mn04 K versé
p.. 00 Nature P - Temps (cms Lactose
8. ture de. de ~)’~____ i
¢ 8 de réduction  réduction . - calculé
8 ~ I'alcalinité . dans le dans le
o alcalinite (degrés) ~ (Minutes)  lémoin  tbe en  (mgr.
8 (1 mgr.) expérience
b J
0,5 Soude ... 1000 ~ 114 7,7 0,675
0,5 arbonate ... o 6,25 3;1 ,
1 Carb 120 6 0,49
1,2 Soude ... i 1000 4 11,0 11,9 1,08
t1,2 Carbonate .. '~ 120. 6 6,85 8,65 124
1 14 Soude ..e..e.. 1000 4 11,0 14,6 1,33
~ 1,4 Carbonate es.e 1220 6 7,8 11;4 1,46
1,6 Soude ...ee... 1000 4 1'1,0 14,8 1,35
~1,6 Carbonate . " 122a 6 7,8 12,9 1,65

Dans ces conditions, les résultats étaient trés bons du point de -
vue de la proportionnalité, comme le démontrent les chiffres

suivants:

Lactose employé N\In04 K versé Lactose calculé
. (mgr.) (cm3) (mgr.)

0,5 1,45 0,52

15 4,20 . 1f0

2,0 5,60 2,00

1,0 (témoin) 2,80

Nlais le nombre. de cm" de permanganate employé nous a paru
trop faible. Le dosage de quantités de lactcse inférieures au mgr.
aurait, enefl'et, nécessité I'emploi de lamicroburette, tandis que le
dosage de quantités supérieures aurait exigé une burette ordinaire.
Il aurait donc fallu faire, avant le dosage, une appréciation visuelle
toujours tres délicate, de l'intensité de la couleur bleue, pour savoir

a Iaquelle des deux hurettes s'adresser ~
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Nous avons alors essayé; de prolonger  jusqu'a 15 minutes le
temps de séjour dans l'eau bouillante.  Mais, dans ce cas, le gain
~n cmé de permanganate  s'est 1io11u~¢ Minime  (4o~m~ po~r t mg-~.
ge ~~<tQ~e, au Fe~~de ~,8) et, de plus, I~ nnmprtionnalité était cOJl:-,
~idérablelllent  altérée (jusqu'a 1~s% d'erreur ‘'¢cn plus).

C'est alors qu~ nous ?yons eu l'idée ¢femployer une température
ge réductionp.lus élevée et que nous tvg~~ utilisé le bain- de
clil~o.n'f~ o, ¢e?UHH ¢n ~921~tU?!? §aUFé~ cif- JG[2?H~~ JI' el;?~!lir
"flle ternpératureégalc  ou supérieure a 120°.,

.Nous insistons sur la nécessité de vérifier la température 'du bain
avant (I'y plonger les tubes yn analyse. "

, Cette température  de 120? est rigoureusement indispensable.  Elle.
~rprésent~ un minimum  au-dessous duquel on ne peut descendre,
tandis qu'il n~y a aucun inconvénient ~ employer des temp.¢r~!~res
4n peu plus élevées. . .o

Le bain de chlorure de calcium, permettant une réduction régu-
liecre du lactose et pavtant, une honne proportionnalité entre les
quantités de pe~mapganate  versées, n'offre donc quedes avanta~es.

C'est grace a lui que nous avons :pu établir le premier ‘t~blel:lu
clfins lequel, sauf pour le chiffre le plus faible, 'I'erreur commise e~t
\GP~§t~~~!!1:Eninférieure & 4 ~,0. .

De plus le dosagé, nécessitant des quantités notables de perman-
'‘ganate, peut étre' effectué, pourtoutes les valeurs de lactose com-
prises entre les limites prévues, par l'intermédiaire .d'u-ne seule
bonne burette de 25 cm".

on F\~"t fe,m~rquer, dans le t~ql~~W de proportl9Hn~lit~?  que les
nombres de cm" de permanganate afférant aux témoins, varient de
5cm340 a4 7 cm3,9. Cette variation tient a ce fait que les chiffres les
.plus bas ont été obtenus a 120°, les autres a une ‘'température  lége-
rement  supérieure.

,C).Choix de 2 mgr.,5 comme limite supérieure, - Cette limite
pouvait ~9~~ étre imposée, apriori, par la quantitt  de cuivre pré-
sente dans les 2 CM3 de liqueur cuprique initialement ajoutés’ au
lactose. . -

K~ liqueur cuprique employée contient 17 gr.q de S04Cu., 5H20

p.allr ~ litres. ~ cm" de cette liqueur renferment donc 4 rp.gr.,4 de
CV.~~~qgll.!~en extrapolant les chiffres d~. G. BERTNANP, correspon-
drait sensiblement a3 mgr. de lactose, L)

Ici, d'une rart~ les conditions 4'-Ic~ItR.i~é et de température- n~ .
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SQ1ltplus les mémes et, dautre part, au-deld de 2 mgr. ,5 la propor-
tionnalité  s'altére  considérablement. "

Lactose employé MnQ41(  versé Lactose calculé
(mar.) (e "(mgr)
2,6 16,8 2,71
2,? 19;4 3,11t
2,8 19,1 :3,06
~Q (témoin) 6,2

En pratique, les limites adoptées (0 mgr.,! et 2 mgr.5) permet-
tent le dosage du lactose dans tous les laits connus.

Il était donc inutile 'de modifier les conditions de I'expérience
(pan ap.jonction d'un supplément de cuivre, par exemple) pour'
essayer de dépasser la limite supérieure.

D) Dilution. . Tous les résultats du tableau de proportionnalité
ont été ohtenus avec 4 c~3 de liquide total (2 cm" de liquide sucré
et 2 cm" de liqueur cuprique). C'est I~une dilutionoptima analogue
a celle que n~u~ avions précédemment notée pour I~ glucose et qui
est une des conditions necessaires a l'obtention d'une bonne propor-
tionnulité,

Ill. - Micro-dosage du lactose dan8§}~ Jgi~.

§ 1. posacy;, sur 1 On? DE LAIT.

1°) Description de la technique. ~ On d~Yf~ prqgc,~<1¢r ri,gQ,v.r~g~~~
~~Iltc;9111J11~ suit:  ~~s~r¢f trés eX:act~n~~nt 1CM® de [~it: ~mploy-~r
pour cela ~n~ ir~s bonne Iipct~e ~ ~q tralt ~Jft éc,q~l~-m~~t UUéqpit
(nécessité  de souffler dans la pipette pour en chasser la derniere
goutte).  Aspir.er au minimum au-dessus du trait de jauge. Boucher
"I'extrémité supérieure  de la pipette evcc le doigt et l'incliner la
pointe en Pair de fagon a faire descendre de quelques millimétres la
c9lollilel.ll:~~HIl:r~~~~~ sl~)Tertrés ~()~~n~4~ement, c~h~ pointgc p0LJT ~n
éHrnip~r |e 1ait adhérent.

Introduire  le cm3 ainsi mesuré dans un matras jaugé de 50 cm".
Rincer plusieurs fois la pipette a Peau distillée jusqu'a  disparition
des dernieres traces de lait adhérentes.

Réunir les eaux de lavage (5 a 10 c¢cm"), au lait .dans le matras
j~~9¢.

Ajouter ensuite sgc~~ss.~velgent ; ~ ~Hq346 réactif do ~J~TEl~ e~ .



90 G. FON~ES ETL. THIVOLLE.

DUFAU (modifié par DENIGES) (1) dilué au 1/50 (2), 1 goutte de les-
sive de soude de d = 1,36 diluse au IItO, et 6' gouttes dacide
acétigue  glacial dilué au 1/10. Agiter. Compléter & 50 cm3,.
Homogénéiser le liquide., '

Filtrer dans I~nrécipient a fond large. Ajouter 15a 20 fragments
de tournure de cuivre non oxydée de 4 ou 5cm. de long. Laisser en
contact au moins une heure, en agitant de temps en temps, filtrer a
nouveau.

Mettre dans un tube a centrifugeuse, suivant la' teneur présumeée
en lactose du lait analysé, soit 1 cm-' exactement mesuré de filtrat
.additionriéd'un cm:' d'eau distillée, soit 2 cm" de ce filtrat.

Ajouter 2 crn" de liqueur cuprique et poursuivre la série d'opéra-
tions décrites au sujet du dosage du lactose en solution aqueuse
(toujours par comparaison avec 1 mgr., de lac~ose, soit Ic~3 de
la solution de lactose & oo additionné de 1cm" deau distillée).

Si la prise dessai est inférieure & 1 cm" (0 cm3,6; 0 cm34 ; etc),
la suite des opérations est la méme que ci-dessus sauf qu'il suffira
pour obtenir la défécation de faire agir une quantité de réactif de
PATEIN égale a la quantit¢ de lait mise en ceuvre.

2°) Discussion de la technique. - A) Mensuration. - Le lait
étant toujours visqueux, iten reste une partie tres notable adhérente
aux parois du verre.

Il est donc nécessaire  de laver soigneusement la pipette et de

ne passouiller de lait, sur une grande étendue, [l'intérieur du tube
au-dessus  du trait de jauge.
Quant au lait mesuré, il devra étre aussi homogéne que possible

et ne pas renfermer de globules gras aggloméréesen beurre.

(1) Formule du réactif: Dans une capsule de porcelaine introduire 160 crné
d'acide azotigue a 40°Be (d=1,39) et y ajouter, peu & peu, 220 gr. d'oxyde
rouge de mercure en poudre fine. Agiter jusqu'a disparition compléte de tout.
grumeau, ajouter 160 cm" d'eau et porter a I'ébullition.

Aprés dissolution compléte de l'oxyde mcrcurique.f aire refroidir en mettant
la capsule a flotter sur de l'eau froide, puis ajouter, par mince ~let, 40 cm"
de lessive de soude (c =—1,33) dilué au 1/4 en agitant constamment.  Mettre
le tout dans un matras jaugé d'un litre, y ajouter les eaux de lavage de la
capsule. Agiter'. Compléter au litre, Filtrer. Conserver le réactif en flacons
rouges (G DExhes: ‘'Précis de cliimie ranahjtique, 5e édition; 1vol., 1.155 p,,
Maloin e, Edit, Paris. Voir, p. 1.048).

(2) Dissoudre la louche mercuriel <lIpparu P:H' dilution) par adjonction d'une
ou deux gouttes d'acide nitrique.
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Il Yala une cause derreur évidente et qu'on ne peut se permettre
en micro-analyse. )

Il Y aura toujours intérét a s'adresser . un lait recueilli trés ré-
cemment dautant qu'une défécation rapprochée  de la prise met
obstacle a toute lactolyse |,

L'OVERRUN,

, par M. O.-F. HUNZIKER.

Ex- Professeur  d'Industrie  laitiére & I'Université  Purdue,
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La question des rendements. en beurrerie, dont ['importance
est considérable, est assez complexe. C'est pourquoi, il nous a
semblé qu'il pourrai! étre' intéressant et utile de donner la tra-
duction de ce chapitre ; l'auteur, en effet. y envisage successive-
ment, les différents facteurs qui influent sur la quantité de
beurre qu'on peut faire, avec un lait de richesse en matiere
grasse connue.

Pour que la question soit complétement traitée, nous avons
intercalé dans le texte quelques extraits d'autres chapitres,
auxquels Hunzikie se borne a renvoyer son lecteur.

Enfin, nous avons cru dccoir indiquer les traocaua: qui, a
notre connaissance, ont été publiés sur ce sujet. Tres heureuse
d'aider les ceuvres américaines a traverser |I'Atlantique,  nous
pensons combler une lacune, en signalant des articles ou des
olwrages, qui, pour la plupart, n'ont, oraisemblablement pas
eu la chance de faire celle traversee en sens inverse.

A. CHULLET,

Définition. - Par « overrun »), on entend la différence entre le.
poids de matiere grasse baratté .et le poids de beurre fabriqué.
L'overrun est rendu possible parce que;én plus de la matiére
grasse, le beurre renferme des éléments non gras, comme Veau? le
sel, la caséine, et un"peu de lactose, d'acide et de cendres!



