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Avant-propos 

L’ISO (Organisation internationale de normalisation) est une fédération 
mondiale d’organismes nationaux de normalisation (comités membres 
de I’ISO). L’élaboration des Normes internationales est en général 
confiée aux comités techniques de I’ISO. Chaque comité membre inté- 
ressé par une étude a le droit de faire partie du comité technique créé 
à cet effet. Les organisations internationales, gouvernementales et non 
gouvernementales, en liaison avec I’ISO participent également aux tra- 
vaux. L’ISO collabore étroitement avec la Commission électrotechnique 
internationale (CEI) en ce qui concerne la normalisation électrotech- 
nique. 

Les projets de Normes internationales adoptés par les comités techni- 
ques sont soumis aux comités membres pour vote. Leur publication 
comme Normes internationales requiert l’approbation de 75 % au moins 
des comités membres votants. 

La Norme internationale ISO 6321 a été élaborée par le comité techni- 
que lSO/TC 34, Produits agricoles alimentaires, sous-comité SC II, 
Corps gras d’origines animale et végétale. 
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NORME INTERNATIONALE ISO 6321:1991(F) 

Corps gras d’origines animale et végétale - Détermination 
du point de fusion en tube capillaire ouvert 

1 Domaine d’application 

La présente Norme internationale prescrit deux 
méthodes de détermination du point de fusion en 
tube capillaire ouvert, des corps gras d’origines 
animale et végétale. 

- La méthode A est applicable uniquement aux 
corps gras d’origines animale et végétale solides 
à température ambiante et qui ne présentent pas 
un polymorphisme prononcé. 

- La méthode B est applicable à tous les corps 
gras d’origines animale et végétale solides CI 
température ambiante, et est à utiliser pour les 
corps gras dont le comportement polymorphique 
est inconnu. 

NOTES 

1 La méthode A appliquée aux corps gras à 
polymorphisme prononcé donne des résultats différents 
et moins satisfaisants que ceux obtenus avec la méthode 
B. 

2 Les corps gras présentant un polymorphisme pro- 
noncé sont principalement le beurre de cacao et les corps 
gras contenant des quantités notables de triacylglycérol 
insaturé-2, saturé-l ,3. 

2 Références normatives 

Les normes suivantes contiennent des dispositions 
qui, par suite de la référence qui en est faite, 
constituent des dispositions valables pour la pré- 
sente Norme interpationale. Au moment de la pu- 
blication, les éditions indiquées etaient en vigueur. 
Toute norme est sujette à révision et les parties 
prenantes des accords fondés sur la présente 
Norme internationale sont invitées à rechercher la 
possibilité d’appliquer les éditions les plus récentes 
des normes indiquées ci-après. Les membres de la 
CEI et de I’ISO possèdent le registre des Normes 
internationales en vigueur à un moment donné. 

ISO 661:1989, Corps gras d’origines animale et vé- 
gétale - Préparation de l’échantillon pour essai. 

ISO 5555:1991, Corps gras d’origines animale et vé- 
gétale - Échantillonnage. - 

3 Définition 

Pour les besoins de la présente Norme internatio- 
nale, la définition suivante s’applique. 

3.1 point de fusion (en tube capillaire ouvert): 
Température à laquelle une colonne de graisse pla- 
cée dans un tube capillaire ouvert commence à se 
déplacer dans les conditions opératoires prescrites 
dans la présente Norme internationale. 

4 Principe 

Immersion d’un tube capillaire, contenant une co- 
lonne d’un corps gras cristallisé dans des conditions 
contrôlées, à une profondeur spécifibe dans de l’eau 
dont la température augmente à une vitesse don- 
née. Enregistrement de la température à laquelle la 
colonne commence à se déplacer dans le tube ca- 
pillaire. 

5 Appareillage’ 

Matériel courant de laboratoire, et notamment: 

5.1 Tubes capillaires, à parois uniformes, ouverts 
aux deux extrémités, de 1 ,O mm à 1,2 mm de dia- 
mètre interne, de 1,3 mm à 1,6 mm de diamètre ex- 
terne, de 0,15 mm à 0,20 mm d’épaisseur de parois 
et dé 50 mm à 60 mm de longueur. 

Contrôler au préalable les diamètres internes et 
externes des tubes capillaires à l’aide d’un calibre 
adéquat, tel que celui décrit en figure 1. 

Avant utilisation, nettoyer soigneusement les tubes 
par des lavages successifs avec un mélange d’acide 
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ISO 6321:1991(F) 

chromique, d’eau et d’acétone, puis les sécher à 
l’étuve. Il est recommandé d’utiliser des tubes 
neufs. 

5.2 Thermomètre, gradué en OJ OC, étalonné dans 
la gamme de température des points de fusion pré- 
sumés. 

5.3 Agitateur, électrique. . 

5.4 Bain de refroidissement, rempli d’eau salée ou 
d’un autre liquide ne gelant pas, maintenu thermo- 
statiquement à une température de - 10 “C à 
- 12 OC ou rempli d’un mélange de glace et de sel 
(dans la proportion 2:l en masse) à cette même 
température. 

5.5 Système de chauffage, comportant les élé- 
ments suivants: 

a) manchon à circulation d’eau, en verre, muni de 
tubes d’entrée et de sortie, ayant la forme et les 
dimensions indiquées en figure 2; 

b) élément de chauffage permettant de délivrer un 
faible courant d’eau dont la température peut 
être contrôlée. de facon à augmenter à une vi- 
tesse de 0,5 “C/min à 4 “C/min à travers le 
manchon [a)]. 

Un exemple de système de chauffage approprié est 
donné en figure3. 

NOTE 3 D’autres systèmes de chauffage, tels qu’un 
bain d’eau avec agitateur magnétique et dont la montée 
à la température spécifiée peut être contrôlée, peuvent 
également être utilisés. 

6 Échantillonnage 

L’échantillonnage doit avoir été effectué conformé- 
ment à I’ISO 5555. 

7 Préparation de l’échantillon pour essal 

Préparer l’échantillon pour essai conformément à 
I’ISO 661. 

8 Wlode opératoire 

8.1 Préparation des tubes capillaires pour la 
méthode A 

Faire fondre aussi rapIdement que possible une 

partie de l’échantillon pour essai, à une température 
d’au moins 5 OC, mais d’au plus 10 OC, au-dessus 
de la température à laquelle le corps gras est com- 
plètement fondu. 

Enfoncer deux tubes capillaires (5.1) dans I’échan- 
tillon pour essai fondu de facon à obtenir des co- 
lonnes de corps gras ‘de lOmm+2mm. 
Immédiatement après le remplissage, essuyer rapi- 
dement chaque tube avec un tissu absorbant de fa- 
con à éliminer toute trace de corps gras sur sa 
surface externe. Placer immédiatement, pendant 
quelques secondes, les tubes capillaires remplis 
contre un bécher rempli de glace de facon à solidi- 
fier le corps gras. 

Mettre les tubes dans le bain de refroidissement 
(5.4) pendant 5 min. 

Opérer ensuite selon 8.3. 

8.2 Préparation des tubes capillaires pour la 
méthode B 

Faire fondre aussi rapidement que possible une 
partie de l’échantillon pour essai, à une température 
d’au moins 5 OC, mais d’au plus 10 OC, au-dessus 
de la température à laquelle le corps gras est com- 
plètement fondu. 

Refroidir l’échantillon pour essai fondu, en agitant 
occasionnellement, jusqu’à une température de 
32 “C à 34 OC, puis agiter de facon continue à l’aide 
de l’agitateur (5.3) en laissant le corps gras refroidir 
jusqu’à apparition des premiers signes d’un trouble. 

Continuer manuellement l’agitation jusqu’à obten- 
tion d’une consistance pâteuse et transférer le corps 
gras dans un bécher de 100 ml, à une température 
de 17 “C + 2 OC. - 

Laisser le corps gras à cette température pendant 
un minimum de 24 h. 

Enfoncer quatre tubes capillaires (5.1) dans le corps 
gras conditionné de facon à obtenir des colonnes 
de corps gras de 10 mm & 2 mm. Essuyer rapi- 
dement chaque tube avec un tissu absorbant de fa- 
con à éliminer toute trace de corps gras sur sa 
surface externe. 

Conserver les tubes à 17 “C + 2 “C jusqu’à leur uti- - 
lisation. I 
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Dimensions 
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Figure 1 - Calibre pour tubes capillaires 
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Figure 2 - Manchon ir clrcMatfon d’eau 
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Élément de chauffage 
(bobine, 220 W) 

Figure 3 - Exemple de système de chauffage (chauffage par convection naturelle) 

8.3 Détermination 

8.3.1 Pour la méthode A (8.1) ou pour la methode 
B (8.2), attacher, à l’aide d’un élastique (ou par un 
autre moyen approprié, par exemple une bande de 
caoutchouc), en prenant soin d’éviter tout transfert 
de chaleur corporelle au corps gras, deux tubes ca- 
pillaires préparés au thermomètre (5.2) de manière 
que les colonnes de graisse soient dans le bas des 
tubes et colncident avec le réservoir du thermomè- 
tre. 

1 

8.3.2 Remplir le manchon à circulation d’eau 
[5.5a)] et l’élément de chauffage [5.5b)] avec de 
l’eau bouillie au préalable et refroidie à 15 “C. Blo- 
quer ou suspendre le thermomètre avec les tubes 
capillaires attachés au centre du manchon, de facon 
que les extremités des tubes capillaires soient à 
30 mm en dessous de la surface de l’eau. 

8.3.3 Mettre en marche le système de chauffage 
(5.5) pour qu’un faible courant d’eau passe à travers 
le manchon en le réglant de facon à augmenter la 
température de l’eau, que l’on *mesure à l’aide du 
thermomètre dans le manchon, d’environ 3 “C/min 
à 4 “Umin pour la méthode A et 1 Wmin pour la 
méthode B. 

8.3.4 Pour chacun des deux tubes capillaires, noter 
la température indiquée par le thermomètre dès que 
le corps gras commence à se déplacer dans le tube. 

8.3.5 Noter la moyenne arithmétique des deux lec- 
tures obtenues. Pour la méthode A, considérer cette 
moyenne arithmétique comme résultat d’une seule 
déterminat.ion. 

8.3.6 Pour la méthode B, recommencer les opé- 
rations décrites en 8.3.1 à 8.3.3 en utilisant les deux 
tubes restants (8.2) et en diminuant la vitesse de 
montée de la température à 0,5 “C/min une fois que 
la température de l’eau est à 5 “C de la lecture 
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moyenne déterminée en 8.3.5. Pour chacun des 
deux tubes capillaires, noter la température indi- 
quée par le thermomètre dès que le corps gras 
commence à se déplacer dans le tube. Enregistrer 
la moyenne arithmétique des deux lectures obte- 
nues et la considérer comme résultat d’une seule 
détermination. 

8.4 Nombre de déterminations . 

Effectuer deux déterminations sur le même échan- 
tillon pour essai [c’est-à-dire de facon à obtenir 
deux lectures moyennes avec la méthode A (8.3.5) 
et deux lectures moyennes finales avec la méthode 
B (8.3.6)]. 

9 Expression des résultats 

Prendre comme résultat la moyenne arithmétique 
des deux déterminations. 

Donner le résultat à 0,l “C près. 

10 Fidélité 

10.1 Résultats statistiques des essais 
interlaboratoires 

Deux essais interlaboratoires organisés en 1982 et 
en 1986 sur le plan international Par 

I’ISO/TC 34/SC 11 avec la participation, respec- 
tivement, de 20 laboratoires [chacun d’eux ayant 
effectué trois déterminations sur chaque échantillon 
(colonnes 2, 3 et 8)] et de 15 laboratoires [chacun 
d’eux ayant également effectué trois déterminations 
sur chaque échantillon (colonnes 4, 5, 6 et 7)], ont 
donné les résultats statistiques (déterminés selon 
I’ISO 5725’)) indiqués dans le tableau 1. 

10.2 Répétabilité 

La différence entre les valeurs de deux détermi- 
nations effectuées rapidement l’une après l’autre 
(ou simultanément), par le même analyste utilisant 
le même appareillage sur le même échantillon pour 
essai, ne doit pas dépasser 0,5 “C pour la méthode 
A, et 1,0 “C pour la méthode B. 

11 Rapport d’essal 

Le rapport d’essai doit indiquer quelle méthode a 
été utilisée (c’est-à-dire ISO 6321, méthode A ou B) 
et le résultat obtenu. II doit, en outre, mentionner 
tous les détails opératoires non prévus dans la pré- 
sente Norme internationale, ou facultatifs, ainsi que 
les incidents éventuels susceptibles d’avoir agi sur 
le résultat. 

Le rapport d’essai doit donner tous les rensei- 
gnements nécessaires à l’identification complète de 
l’échantillon. 

Tableau 1 -- 
1 2 3 4 5 6 7 8 

--- 
Méthode A Méthode B - 

Palmiste Soja Beurre Palme 
Coprah Palme Palme 

hydrogené de cacao hydrogéné hydrogénée hydrogénée 

Nombre de laboratoires retenus après éliminatfon des aberrants 18 18 14 14 13 13 18 

Moyenne (“C) 27,6 35,4 31,4 36,3 37,l 45,5 47,5 

Écart-type de répétabilité, s, (“C) 0,15 0,14 0,29 0,35 0,30 0,13 0,15 

Coefficient de variation de répétabilité 0,5 % 0,4 % 0,9 % l,o % 0,8 % 0,3 % 0,3 % 

Répétabilité, 2,8 sr (OC) 094 094 098 1,o 098 094 034 

Écart-type de reproducti bilité, xR (“C) 0,31 0,75 290 295 099 095 0,77 

Coefficient de variation de reproduc- tibilité 1,l % 2,l % 6,4 % 6,9 % 2,5 % 1,l % 1,7 % 

Reproducti bilité, 2,8 SR (‘C) 099 291 597 791 296 194 272 , 

1) ISO 5725:1986, Fidélité des méthodes d’essai - Détermination de la répétabiîité et de la reproductibilité d’une méthode 
d’essai normalisée par essais interlaboratoires. 
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CDU 665.2/.3:536.421 .1.08:532.66 
Descripteurs: produit agricole, produit alimentaire, corps gras animal, corps gras végétal, huile animale, huile végétale, essai, 
détermination, point de fusion. 

Prix basé sur 5 pages 
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