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Avant-propos
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NORME INTERNATIONALE

ISO 11050:1993(F)

Farines de blé tendre et semoules de blé dur —
Détermination des impuretés d’origine animale

1 Domaine d’application

La présente Norme internationale prescrit une mé-
thode de détermination des impuretés d’origine
animale dans les farines de blé tendre, avec ou sans
additif, ayant un taux de cendres inférieur ou égal a
0,63 % (m/m) et dans les semoules de blé dur.

Cette méthode permet de séparer et de dénombrer
les souillures d’origine animale, telles queiles in-
sectes a tous les stades de leur développement et
leurs fragments, les acariens et leurs fragments; les
poils de rongeurs et leurs fragments.

2 Deéfinition

Pour les besoins de la présente Norme inter-
nationale, la définition suivante s’applique.

2.1 impuretés d’origine animale: Matiéres d’origine
animale (ceufs, larves, nymphes ou adultes d’insec-
tes et leurs fragments, poils de rongeurs et leurs
fragments, acariens et leurs fragments) séparées
du produit dans les conditions spécifiées dans la
présente Norme internationale.

3 Principe

Hydrolyse d’une prise d’essai par une solution
d’acide chlorhydrique a ébullition. Concentration
des particules insolubles (il peut y avoir présence
d’impuretés autres que celles d’origine animale) a
une interface eau-hydrocarbures. Séparation par fil-
tration sur papier filtre ou membrane, examen mi-
croscopique et dénombrement en lumiére réfléchie
des impuretés d’origine animale.

4 Réactifs

Utiliser uniquement des réactifs de qualité analyti-
que reconnue, et de I'eau distillée ou de I'eau de
pureté équivalente.

Tous les réactifs utilisés doivent étre soigneusement
filtrés avant utilisation ou aprés leur préparation. La
filtration peut étre effectuée a I’aide d’une toile a
filtrer de 10 pum & 30 pm d’ouverture de maille au
maximum, résistant aux acides et aux solvants (type
crin nylon ou polyéthyléne).

4.1 Ethanol ou méthanol, a 95 % (V/V).
4.2 "Ethanol ou-méthanol, solution a 50 % (V/V).
4.3 " Ethanol/glycérol, mélange 1 + 1 en volume.

4.4 Solution d’acide chlorhydrique, concentré (p,,
=1,480g/ml).

4.5 Huile de paraffine (dite «huile de vaseline»),
fluide, de viscosité inférieure ou égale a 60 mPa's
(60 cP) a 20 °C.

4.6 Détergent liquide, non moussant.

4.7 Détergent liquide, solution aqueuse a
1 % (V/V) du détergent (4.6) dans une pissette.

5 Appareillage

Matériel courant de laboratoire et, en particulier, ce
qui suit.

5.1 Ampoules a décanter, de 1000 ml, de forme
conique, munies d’un robinet en PTFE non graissé
et/ou, sans robinet, avec un tube souple en prolon-
gement et une pince de Mohr (voir le systéme
conseillé en figure 1).

5.2 Bécher de forme haute, de 800 ml, muni d’un
verre de montre en pyrex de dimensions corres-
pondantes pour servir de couvercle.

5.3 Cristallisoir ou cuvette, de 5 litres de capacité
au moins et de hauteur Iégérement inférieure a celle
du bécher (5.2) servant de bain de refroidissement.
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Figure 1 — Dispositif de décantation

54 Eprouvettes graduées, de 25 mi, 50 ml et
500 ml.

5.5 Pissettes, 3 embout flexible, de 1 litre de capa-
cité, graduées au préalable tous les 50 ml.

5.6 Film de protection extensible, paraffiné ou en
matiére plastique.

5.7 Papier filtre, sans cendres, a filtration rapide”
de 50 mm ou 90 mm de diameétre, correspondant a
celui de l'unité de filtration (5.8), ou membrane fil-
trante, de 47 mm a 50 mm de diamétre, en nitrate
de cellulose et de 5 um ou 8 um de porosité, sur
lesquels on tracera de fines rayures paralléles es-
pacées de 5 mm en 5 mm, a I'aide d’un crayon &
bille ou d’un crayon a mine de plomb dur.

5.8 Unité de filtration, type entonnoir de Biichner,
démontable, destinée a recevoir le filtre (5.7), avec
bouchon conique d’adaptation sur la fiole a filtrer
(5.16).

5.9 Balance analytique, précise a 0,1 g pres.

5.10 Microscope optique ou microscope stéréo-
scopique, dit «<loupe binoculaire», & grossissements
voisins de x 25 et x 50, de trés bonne qualité optique
et complété par:

a) des oculaires de grossissement de x 15 ou x 20
permettant/ un’ grossissement total maximum de
I’'objet observé de x 75 ou x 80 (selon les mode-
les)et

b) un oculaire micrométrique pour mesurer les di-
mensions des impuretés.

5.11 Boite de Petri, stérile, en plastique ou en
verre, de 90 mm de diametre.

5.12 Aiguille fine, en acier, montée sur un mandrin
porte-aiguille.

5.13 Agitateur en verre, muni d’un embout de pro-
tection en caoutchouc ou en matiere plastique.

5.14 Agitateur magnétique chauffant, régulé par
une thermosonde, permettant de porter un bain
d’eau a ébullition.

5.15 Pinces brucelles ou pinces souples spéciales,
pour maintenir le papier filtre ou la membrane fil-
trante (5.7).

5.16 Fiole a filtrer, de 1 litre de capacité, raccor-
dable sur la pompe a vide (5.18), de préférence, ou
sur une trompe a eau (5.18).

517 Compte-gouttes

1) Whatman 41 est un exemple de papier filtre approprié disponible sur le marché. Cette information est donnée a I’in-
tention des utilisateurs de la présente Norme internationale et ne signifie nullement que I'ISO approuve ou recommande

I’emploi exclusif du produit ainsi désigné.



5.18 Pompe a vide, permettant d’obtenir une pres-
sion résiduelle inférieure a 1 000 Pa (10 mbar) ou, a
défaut, une trompe a eau.

NOTE1 La durée de filtration augmente considé-
rablement en cas d’utilisation d’une trompe a eau.

5.19 Etuve, réglable de 37 °C a 40 °C.

6 Echantillonnage

Pour l'utilisation de cette méthode d’essai, il est
essentiel que I'ensemble des appareils servant a
I’échantillonnage soit soigheusement nettoyé entre
chaque opération, par exemple avec de |'air com-
primé filtré, et non pas au moyen de pinceaux ou de
matériaux en textile.

Il est fortement recommandé que les utilisateurs de
la présente Norme internationale s’assurent, dans
la mesure du possible, que ces conditions soient
satisfaites pendant tout le processus d’échantillon-
nage.

L’échantillonnage ne fait pas partie de la méthode
spécifiée dans la présente Norme internationale.
Une méthode d’échantillohnagel.recommandéeest
donnée dans I'ISO 21702

L’échantillon pour laboratoire doit étre’ de'600-'g"mi-
nimum.

7 Mode opératoire

IMPORTANT — Toutes les manipulations doivent
étre effectuées dans un local propre, a I’abri des
courants d’air, ou mieux sous une hotte non venti-
lée. Avant utilisation, tout le matériel doit étre lavé
a l'eau filtrée. Aprés rincage et égouttage jusqu’a
siccité, tous les récipients doivent étre recouverts
d’un film de protection (5.6).

7.1 Prise d’essai

Homogénéiser I’échantillon pour laboratoire dans
son emballage a l'aide d’une spatule a manche
long, puis prélever 50 g de produit en les prenant
en plusieurs endroits et les mettre dans le bécher
(5.2).

7.2 Hydrolyse

7.21 Délayer la prise d’essai dans le bécher, par
petites fractions, a I'aide de I’agitateur en verre
(5.13) avec 100 ml d’eau filtrée, en évitant la for-
mation de grumeaux. Rincer les bords du bécher,
puis |'agitateur avec 200 ml d’eau filtrée. Placer en-
suite I’agitateur en verre dans un récipient a I’abri
de la poussiére, par exemple dans une éprouvette.
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7.2.2 Placer le bécher sur |'agitateur magnétique
(5.14). Introduire le barreau magnétique préala-
blement rincé a l’eau filirée, puis. mettre I’agitateur
en marche a faible vitesse de rotation. Ajouter par
petites fractions a la solution 20 ml d’acide chlorhy-
drique concentré (4.4), mesurés a I"éprouvette (5.4).
Mettre le chauffage en marche et porter le contenu
du bécher, couvert d’un verre de montre, progres-
sivement a ébullition (afin d’éviter une carbonisation
consécutive a la formation de I'empois d’amidon).
Aprés liquéfaction de I"empois, ajouter 30 ml d’huile
de paraffine (4.5) mesurés dans une éprouvette
gradués (5.4). Laisser bouillir pendant 30 min avec
une légere agitation.

7.2.3 Recouvrir le bécher avec le film de protection
(5.6) et laisser refroidir dans le cristallisoir ou la
cuvette (5.3) avec une circulation d’eau froide jus-
qu’a obtention d’une température proche de la tem-
pérature ambiante.

7.3 Séparation des impuretés

7.3.1 Disposer les deux ampoules a décanter (5.1)
I'une-au-dessus-de l'autre de telle facon que |'am-
poule ‘'supérieure puisse s’écouler directement dans
I’ampoule, inférieure (voir figure 1).

7.3.2 Verser 30 ml d’huile de paraffine (4.5) dans
Yampoule a décanter inférieure.

7.3.3 Retirer et rincer le barreau magnétique avec
la solution alcoolique (4.2), puis recueillir le produit
du rincage dans le bécher. Transvaser le contenu
du bécher a l'aide de l’agitateur en verre (7.2.1)
dans I'ampoule a décanter supérieure. Rincer |’agi-
tateur en verre et les parois du bécher a la pissette
(5.5) avec 30 ml a 50 ml de solution alcoolique (4.2),
en frottant soigneusement les parois du bécher avec
I’agitateur en verre avant de transvaser le produit
du ringage dans I'ampoule a décanter supérieure.
Eventuellement, terminer le nettoyage avec environ
10 ml d’éthanol ou de méthanol (4.1) en opérant
toujours de la méme facon.

7.3.4 Compléter ensuite le contenu de I’'ampoule a
décanter supérieure avec la solution alcoolique
(4.2) de sorte que le niveau du liquide atteigne la
partie la plus large de I"ampoule (100 ml 4 250 ml a
ajouter selon les quantités utilisées aux rincages).

Retirer I’'ampoule a décanter de son support et, en
la maintenant verticale, agiter le contenu pendant
2 min avec un mouvement tournant pour faire rouler
le liquide en une couche mince le long des parois.
Replacer ensuite I'ampoule a décanter sur son sup-
port et laisser reposer pendant 1 h au moins.

2) 1SO 2170:1980, Céréales et légumineuses — Echantillonnage des produits de mouture.
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7.3.5 Transférer par écoulement au moyen de la
pince de Mohr la majeure partie de la phase
aqueuse dans I'ampoule a décanter inférieure en
laissant quelques millilitres dans I"ampoule supé-
rieure (ce qui représente 3 cm de haut environ).

7.3.6 Retirer I'ampoule a décanter inférieure de
son support et agiter le contenu de la méme facon
que décrit en 7.3.4 avec I'ampoule a décanter supé-
rieure. Replacer 'ampoule a décanter et laisser re-
poser pendant 1 h.

7.3.7 Eliminer la majeure partie de la phase
aqueuse, en laissant quelques millilitres (ce qui re-
présente 3 cm de haut environ) dans I"ampoule a
décanter inférieure.

7.3.8 Ajouter directement dans I'ampoule a décan-
ter supérieure 300 ml de solution alcoolique (4.2),
en faisant couler la solution le long de la paroi.
Agiter le contenu pendant 2 min comme en 7.3.4, et
laisser reposer pendant 1 h.

7.3.9 Transférer par écoulement la majeure partie
de la phase aqueuse dans I'ampoule a décanter in-
férieure en laissant quelques millilitres dans_l’am-
poule supérieure (ce qui représente (3 ¢m de haut
environ).

7.310 Ajouter 300 ml de la solution alcoolique
(4.2) dans chacune des deux ampoules a décanter.
Mélanger les contenus de chaque ampoule pendant
2 min, comme décrit en 7.3.4 et 'laisser reposer
pendant 30 min.

7.3.11 Eliminer la majeure partie de la phase
aqueuse dans chaque ampoule en laissant quelques
millilitres.

7.3.12 Répéter les opérations décrites, en 7.3.10,
si nécessaire.

NOTE 2 Les contenus des deux ampoules se trouvent
préts a étre filtrés au méme moment.

7.4 Filtration

7.41 Mettre le filtre (5.7) dans l'unité de filtration
(5.8) montée sur la fiole a filtrer (5.16) raccordée a
la pompe a vide (5.18). Imprégner le filtre avec une
petite quantité d’huile de paraffine (4.5) et mettre en
marche la pompe & vide.

7.4.2 Transvaser ensuite directement dans l'unité
de filtration le contenu des deux ampoules a dé-
canter.

743 Ajouter dans I'ampoule a décanter supé-
rieure environ quatre gouttes du détergent (4.6) a
I’aide du compte-gouttes (5.17) et 10 mi d’eau filtrée.
Boucher I’'ampoule, agiter énergiquement en faisant

rouler le liquide le long de la paroi et en procédant
a plusieurs retournements.

Replacer I"'ampoule a décanter sur son support et
laisser s’écouler le produit du lavage dans I'am-
poule a décanter inférieure. Boucher I'ampoule a
décanter inférieure et agiter le contenu de celle-ci
en rincant les parois, comme précédemment. Re-
placer I"'ampoule a décanter sur son support et
laisser s’écouler le produit du ringage dans I’appa-
reil de filtration.

7.4.4 Rincer ensuite les parois de chaque ampoule
a décanter, a I'aide de la pissette (5.5), avec 20 ml
de solution alcoolique en procédant successivement
de I'ampoule a décanter supérieure a I'ampoule a
décanter inférieure. Laisser s’écouler ensuire la so-
lution sur le filtre dans I'unité de filtration et rincer
le réservoir de l'unité de filtration avec la solution
alcoolique puis la base de la partie cylindrique a
I’éthanol ou au méthanol (4.1), puis a l'aide d’une
pissette avec une petite quantité de la solution de
détergent (4.7) afin de faire passer sur le filtre les
impuretés qui sont souvent retenues a cet endroit.

7.4.5 Retirer le filtre avec la pince (5.15) et le pla-
cer'dans le fond d%une boite de Petri. Le faire sécher
dans |/étuve (5.19) réglée entre 37 °C et 40 °C, en la
couvranttavec son couvercle légérement décalé ou
avec un entonnoir retourné pour éviter des poliu-
tions accidentelles. Lorsque le filtre est sec, déposer
sur -~ celui-ci _quelques gouttes du mélange
éthanol/glycérol "(4.3) & l"aide du compte-gouttes
(5:17).

7.5 Examen microscopique

(Voir annexe A et annexe D.)

IMPORTANT — L’opérateur doit étre capable de dif-
férencier les débris d’insectes ou d’acariens dis-
persés sur le filtre des fragments de péricarpe dans
la farine.

A T'aide du microscope (5.10), au grossissement
x 25, puis x 30, identifier les impuretés suivantes sur
chaque bande du filtre:

a) poils de rongeurs et leurs fragments;
b) insectes entiers (larves, nymphes ou adultes);

c) fragments d’insectes (y compris écailles de pa-
pillons), ceufs d’insectes, acariens entiers et
leurs fragments.

Compter le nombre d’'impuretés de taille supérieure
a 30 um dans chaque catégorie et, si nécessaire,
déterminer la taille minimale des impuretés dans
chaque catégorie en utilisant I'oculaire micrométri-
que. Si nécessaire, les impuretés groupées dans la
catégorie c) peuvent étre dénombrées séparément.



Il peut étre nécessaire d’utiliser un grossissement
de x 75 ou x 80 pour étudier les impuretés qui sont
difficiles a identifier.

L’identification des fragments peut étre facilitée en
sondant avec une aiguille montée (5.12) les diffé-
rentes matiéres organiques présentes sur le filtre
ou en les déplacant pour les rassembler dans une
zone propre ménagée au milieu du filtre.

Noter également la présence et la nature des impu-
retés qui ne sont pas d’origine humaine ou animale,
et des impuretés d’origine humaine ou animale qui
ne sont pas spécifiées dans les catégories a) a c)
ci-dessus. Donner une description détaillée de ces
impuretés afin de le spécifier dans le rapport d’essai
(par exemple, fils colorés en matiére synthétique,
débris métalliques, particule minérale, cheveu ou
poil humain, poil de chat, plume ou duvet d’oiseau,
etc.).

7.6 Nombre de déterminations

Effectuer deux déterminations sur des prises d’essai
prélevées a partir du méme échantillon pour labo-
ratoire.

8 Expression des résultats

Si les conditions de répétabilité ‘sont remplies’ (vVoir
article 10), exprimer séparément les résultats pour
chaque filtre, en tant que nombre d’impuretés
trouvé dans chaque catégorie.

Si les conditions de répétabilité ne sont par rem-
plies, effectuer deux nouvelles déterminations aprés
homogénéisation de I’échantillon pour laboratoire.
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Dans le cas ou |’on trouve au moins un poil de ron-
geur ou un fragment de poil dans 'une des deux
prises d’essai, effectuer quatre nouvelles détermi-
nations et exprimer séparément les résultats pour
chacune des six déterminations.

9 Reépéetabilite

La différence absolue entre deux résultats d’essai
individuels indépendants, obtenus a l'aide de la
méme méthode sur un matériau identique soumis a
I’essai dans le méme laboratoire, par le méme
opérateur utilisant le méme appareillage et dans un
court intervalle de temps, ne doit pas étre supé-
rieure a 10 fragments.

10 Rapport d’essai

(Voir I’'exemple donné dans I’annexe B.)

Le rapport d’essai doit indiquer

— la méthode d’échantillonnage (si elle est connue)
et si les exigences particuliéres de I’article 6 ont
été remplies,

— la'méthode utilisée,
—"le(les) résultat(s) d’essai obtenu(s), et

= si la répétabilité a été vérifiée, le résultat final
cité‘quia été obtenu.

Il "doit en outre mentionner tous les détails opé-
ratoires non prévus dans la présente Norme inter-
nationale ou facultatifs, ainsi que les incidents
éventuels susceptibles d’avoir agi sur les résultats.

Le rapport d’essai doit donner tous les rensei-
gnements nécessaires a lidentification compléte de
I’échantilion.
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Annexe A
(informative)

Définitions et caractéristiques des fragments retrouvés sur les filtres

A.1 Définitions

Pour les besoins de la présente annexe, les défini-
tions suivantes s’appliquent.

A.1.1 abdomen: Partie postérieure du corps d’un
insecte, sans téte ni thorax, comportant huit seg-
ments ou plus lorsqu’il est entier.

A.1.2 appendices: Prolongements nettement diffé-
renciés du corps d’un arthropode; par exemple,
pattes, ailes, antennes et urogomphes.

A.1.3 soies: Poils fins mais raides, plus ou moins
longs, présents sur la cuticle des insectes.

NOTE 3 Les poils sensoriels sont appelés'setae.

A.1.4 chenilles: Larves des Lepidoptera spp.

NOTE4 Le papillon constitue I'adulte et la nymphe
s’appelle chrysalide.

A.1.5 capsule céphalique: Partie sclérotinisée
d’une exuvie contenant la téte de la larve qui a mué.
Egalement appelée «capsule de téte».

A.1.6 mues: Changement de cuticule chez l'insecte
juvénile permettant la croissance.

NOTE 5 L’ancienne cuticule est appelé exuvie.

A.1.7 exuvies: Cuticules modifiées durant la mue.

A.1.8 fausses pattes: Extensions charnues de la
partie inférieure de 'abdomen de certaines larves,
présentant parfois une couronne de fins crochets en
chitine. Ceux-ci aident a la fixation au substrat et au
déplacement. Les larves de lépidoptéres ont au
moins deux paires de fausses pattes placées a la
partie postérieure du corps.

A.1.9 palpes: Terme commun désignant les ap-
pendices sensoriels situés prés de la capsule
céphalique des insectes. lls peuvent étre situés a
proximité des yeux et s’appeler antennes ou étre
associés aux pieces buccales et s’appeler alors
palpes.

A1.10 insectes: Classe d’animaux de l’embran-
chement des arthropodes, dont certains sont consi-
dérés comme nuisibles pour les denrées
entreposées.

A.1.11 stades juvéniles: Différents états du déve-
loppement des insectes avant qu’ils ne soient adul-
tes, par exemple, ceuf, larve, nymphe et chrysalide.

NOTE 6 Ce terme est utilisé le plus souvent pour dési-
gner les stades actifs de la larve et de la nymphe.

A.112 labre: Lévre supérieure recouvrant I'ouver-
ture de la bouche de certains insectes aux stades
larvaire ou adulte.

A1.13 mandibules: Pieces buccales sclérotinisées
des insectes servant a la dilacération ou au broyage
des; aliments.

A.1.14 acariens: Arthropodes de trés petite taille,
de la classe des Arachnida, sous-classe Acarina,
vivant souvent en colonies.

A.1.15 péricarpe: Enveloppe externe du grain qui
donne le son aprés écrasement du grain et sépa-
ration de la farine.

A.1.16 écailles: Soies transformées en éléments
plats ressemblant a des écailles de poisson et qui
recouvrent le corps de certains insectes, en parti-
culier les ailes des Lepidoptera spp.

A.1.17 stade: Etat de développement d’un insecte
ou d’un acarien, par exemple, ceuf, larve, nymphe,
chrysalide, adulte.

A.1.18 urogomphes: Saillies en forme de pointes
de la cuticule du dernier segment abdominal des
larves de certains insectes. Ces éléments communs
a de nombreuses espéces de Coleoptera spp. sont
parfois distinctifs.

NOTE7 Les extensions abdominales des cafards sont
appelées cerci.

A1.19 élytres: Ailes antérieures indurées des
Coleoptera spp. utilisées comme ailes fixes durant
le vol et comme étui protecteur des ailes postérieu-
res membraneuses.



A.2 Caractéristiques

La distinction entre les fragments végétaux et ani-
maux est réalisée en fonction de leurs caractéris-
tiques d’aspect général et de structure.

Les stades juvéniles entiers d’insectes sont faciles
a reconnaitre. La couleur des fragments d’insectes
et de certains acariens trés sclérotinisés est brun
clair a brun gris, avec une surface a aspect brillant,
ou comportant des petites protubérances, des dé-
pressions, des petits trous ou des stries réguliéres.
Les acariens des denrées entreposées sont géné-
ralement blancs translucides. Les fragments d’ori-
gine végétale ont un aspect mat et sont
généralement de couleur brun roux clair.

Les fragments rencontrés le plus souvent provien-
nent des appendices (pattes, antennes) ou de par-
ties spécialement résistantes comme les
mandibules. Quand il s"agit de fragments des autres
parties du corps (téte, élytres, abdomen, etc.), on les
distingue a leur aspect translucide et leur assem-
blage en plaques juxtaposées pour les plus gros.
Contrairement aux fragments du péricarpe des
grains qui présentent des parois cellulaires visibles
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aux grossissements indiqués, avec des membranes
cellulosiques épaisses, on ne distingue pas de
structure cellulaire dans la cuticule des insectes, a
'observation microscopique. La surface des frag-
ments d’insectes porte généralement une ponc-
tuation fine en creux, irréguliére et parsemée de
petites dépressions circulaires, au centre des-
quelles on distingue parfois la base de poils ou
soies (voir figure A.1).

Les poils de rongeurs ont une structure interne en
forme de stries noires transversales, aux formes ir-
réguliéres, plus ou moins nettes selon I’état de di-
gestion du poil, empilées sur la totalité de la
longueur. Par contre, les poils et cheveux humains
ainsi que les poils des animaux domestiques pré-
sentent une structure continue sans strie.

Certains fragments trés minces peuvent étre de
taille assez grande lorsqu’il s’agit de mues entiéres
d’insectes. lls sont assez faciles a identifier, car ils
portent encore des poils (soies) ou ont des formes
caractéristiques de l‘organe qu’ils enveloppaient
(capsule céphalique pour la téte, forme des mem-
bres, crochets en cercle des fausses pattes de
chenilles, etc.).
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