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Avant-propos ISO

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'lSO. Chaque comité membre intéressé par une étude a le droit de faire
partie du comité technique créé a cet effet. Les organisations internationales, gouvernementales et non
gouvernementales, en liaison avec I'ISO participent également aux travaux. L'ISO collabore étroitement avec
la Commission électrotechnique internationale (CEl) en ce qui concerne la normalisation électrotechnique.

Les Normes internationales sont rédigées conformément aux régles données dans les Directives ISO/CEI,
Partie 3.

La tache principale des comités techniques est d'élaborer les Normes internationales. Les projets de Normes
internationales adoptés par les comités techniques sont soumis aux comités membres pour vote. Leur
publication comme Normes internationales requiert I'approbation de 75 % au moins des comités membres
votants.

L'attention est appelée sur le fait que certains des éléments de la présente Norme internationale peuvent faire
'objet de droits de propriété intellectuelle ou de droits analogues. L'ISO ne saurait étre tenue pour
responsable de ne pas avoir identifié de tels droits de propriété et averti de leur existence.

L'ISO 15323 |FIL 173 a été élaborée par le comité technique ISO/TC 34, Produits alimentaires, sous-comité
SC 5, Lait et produits laitiers, et laFédération, internationale de laiterie (FIL), en collaboration avec I'AOAC
International. Elle est publiée conjointement par I'lSO et la FIL, et separément par 'AOAC International.

L’Annexe A de la présente Norme internationale ‘est-donnée uniquement a titre d’information.
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Avant-propos FIL

La FIL (Fédération internationale de laiterie) est une fédération mondiale du secteur laitier avec un Comité
National dans chacun de ses pays membres. Chaque Comité National a le droit de faire partie des Comités
permanents de la FIL auxquels sont confiés les travaux techniques. La FIL collabore avec I''SO et avec
I'AOAC International pour I'élaboration de méthodes normalisées d'analyse et d'échantillonnage pour le lait et
les produits laitiers.

Les projets de Normes internationales adoptés par les Equipes d'Action et les Comités permanents sont
soumis aux Comités Nationaux pour vote. Leur publication comme Normes internationales requiert
I'approbation de 50 % au moins des Comités Nationaux votants.

L’ISO 15323/ FIL 173 a été élaborée par le comité technique ISO/TC 34, Produits alimentaires, sous-comité
SC 5, Lait et produits laitiers, et la Fédération internationale de laiterie (FIL), en collaboration avec 'AOAC
International. Elle est publiée conjointement par I'l|SO et la FIL, et séparément par 'AOAC International.

L’ensemble des travaux a été confié & I'Equipe d’Action mixte ISO/FIL/AOAC, Propriétés physiques des
produits laitiers secs, sous la conduite de son chef de projet, Dr P. Paquin (CA).
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NORME INTERNATIONALE FIL 173:2002(F)

Protéines lactiques séches — Détermination de l'indice de
solubilité de I'azote

1 Domaine d'application

La présente Norme internationale spécifie une méthode de détermination de I'indice de solubilité de I'azote
(NSI) des produits a base de protéines lactiques seches. Cette détermination est un moyen pour estimer la
solubilité des composés azotés.

2 Références normatives

Les documents normatifs suivants contiennent des dispositions qui par suite de la référence qui en est faite,
constituent des dispositions valables pour la présente Norme internationale. Pour les références datées, les
amendements ultérieurs,_ou les révisions de ces_publications_ne s’appliquent pas. Toutefois, les parties
prenantes aux accords [fondés/ sun la présente Norme internationale sont invitées a rechercher la possibilité
d'appliquer les éditions les plus récentes des documents normatifs indiqués ci-apres. Pour les références non
datées, la derniere édition du document nofmatif enréférence. s’applique. Les membres de la CEl et de I'|SO
possédent le registre des normes internationales en vigueur a un moment donné.

ISO 8968-1!FIL 20-1, Lait — Détermination,de. la teneur.en azote.—Rartie 1: Méthode Kjeldah!

ISO 8968-2|FIL 20-2, Lait — Détermination de la teneur en azote — Partie 2: Méthode de minéralisation en
bloc (Méthode macro)

3 Terme et définition

Pour les besoins de la présente Norme internationale, le terme et la définition suivants s'appliquent.

31

indice de solubilité de I’azote

rapport entre la teneur en azote du liquide surnageant aprés centrifugation d’'une dispersion en milieu aqueux
du produit et la teneur en azote d’une dispersion en milieu aqueux avant centrifugation, dans les conditions
spécifiées dans la présente Norme internationale

NOTE L’indice de solubilité de I'azote (NSI) est exprimé en pourcentage.

4 Principe

Dispersion dans de I'eau d’'une prise d’essai, a une valeur de pH donnée, et détermination de la teneur en
azote de la dispersion. Centrifugation d’une partie de la dispersion et détermination de la teneur en azote du
liquide surnageant filtré. Calcul du rapport entre les deux teneurs en azote obtenues.
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5 Réactifs

Sauf indication contraire, utiliser uniquement des réactifs de qualité analytique reconnue, et de I'eau distillée
ou déminéralisée ou de I'eau de pureté équivalente.

5.1 Solution d’hydroxyde de sodium, ¢(NaOH) = 0,1 mol/l environ.
5.2 Solution d’acide chlorhydrique, ¢(HCI) = 0,1 mol/l environ.

5.3 Réactifs pour la détermination de [I'azote, conformément a [IISO 8968-1|FIL20-1 ou a
I'ISO 8968-2|FIL 20-2.

6 Appareillage

Matériel courant de laboratoire et, en particulier, ce qui suit.
6.1 Balance analytique, capable de peser a 0,001 g prés.
6.2 Bécher, de 250 ml de capacité.

6.3 Fiole jaugée, a un trait, de 100 ml de capacité.

6.4 Eprouvette graduée, de 100 ml de capacité.

6.5 Petits entonnoirs en verre.

6.6 Flacon de lavage.

6.7 Agitateur magnétique.

6.8 Centrifugeuse a angle fixe, avec controle’ de la“température pour maintenir une température de
22 °C £ 2 °C et capable de produire une accélération radiale de 3 000 g au fond des tubes a centrifuger.

6.9 Tubes a centrifuger, de 50 ml de capacité.
6.10 pH-meétre, affichant une précision de 0,05 unités de pH.

6.11 Papier-filtre, filtration moyenne (Whatman n° 11), ou équivalent, est approprié).

7 Echantillonnage

Il est important que le laboratoire regoive un échantillon réellement représentatif, non endommagé ou modifié
lors du transport ou du stockage.

L’échantillonnage ne fait pas partie de la méthode spécifiée dans la présente Norme internationale. Une
méthode d’échantillonnage recommandée est donnée dans I'lSO 707 (FIL 50).

Conserver I'échantillon pour essai de fagon a éviter toute détérioration ou modification de sa composition.

1) Whatman n° 1 est un exemple de produit approprié disponible sur le marché. Cette information est donnée a
lintention des utilisateurs de la présente Norme internationale et ne signifie nullement que I'lSO ou la FIL approuvent ou
recommandent I'emploi exclusif du produit ainsi désigné.
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8 Préparation de I’échantillon pour essai

Mélanger intimement I'échantillon pour essai par des rotations et des inversions répétées du récipient
contenant I'échantillon. Conserver I'échantillon dans son récipient pour éviter I'absorption d’eau.

Si nécessaire, transvaser I'échantillon dans un récipient fermé et étanche d'un volume suffisant pour effectuer
cette opération.

9 Mode opératoire

9.1 Prise d’essai

Peser a 0,001 g pres, dans le bécher (6.2), une masse de I'échantillon pour essai préparé (Article 8),
équivalente a environ 1 g de protéine (0,16 g d’azote).

9.2 Deétermination

9.2.1 Ajouter graduellement de I'eau a 22 °C +2 °C a la prise d’essai jusqu’a un volume total d’environ
75 ml. Agiter le mélange, tout en ajoutant I'eau, et désagréger tous les grumeaux.

Ajuster, si nécessaire, le pH (6.10) de cette dispersion a 7,00 + 0,55 avec I'hydroxyde de sodium (5.2) ou
'acide chlorhydrique (5.3). Utiliser de I'eau pour rincer I'électrode du pH-métre. Agiter la dispersion avec un
agitateur magnétique (6:7)-pendant-2-h,a 22°C £ 2,°C:-Réajuster; si nécessaire, le pH de la dispersion a 7,0,
aprés 1 h d’agitation.

9.2.2 Transférer la dispersion dans une fiole jaugéea un trait'de/100 ml (6.3). Rincer soigneusement tout le
contenu du bécher dans la fiole jaugée. Compléter avec de I'eau jusqu’au repere et mélanger parfaitement.

9.2.3 Prélever unehpart/aliquote lappropriée sdedaddispetsion>(9:2:2)-Déterminer immédiatement sa teneur
en azote en appliquant la méthode Kjeldahlselond1SO 8968-1)FIL 20-1 ou I''SO 8968-2|FIL 20-2.

Les produits peu solubles (par exemple poudre de lactalbumine) ont tendance a provoquer une mauvaise
répétabilité. Dans ces cas, il convient de déterminer la teneur en azote sur une prise d’essai des produits
pulvérulents eux-mémes. Il convient d'utiliser cette teneur en azote pour le calcul final. Le taux d’humidité de
I'échantillon pour essai peut influencer le résultat.

9.2.4 Laisser reposer la dispersion pendant 2 min. Décanter 35 ml de la dispersion, en utilisant I'éprouvette
graduée (6.4), dans un tube a centrifuger (6.9).

Centrifuger (6.8) a la fréquence de rotation nécessaire pour produire une accélération radiale de 3 000 g a
22 °C pendant 10 min. Transférer le liquide surnageant a travers le papier-filire (6.11). Prendre garde a ne
transférer aucun sédiment dans le filtre.

9.2.5 Prélever une part aliquote appropriée du liquide surnageant filtré (9.2.4). Déterminer la teneur en

azote dans le liquide surnageant filtré en appliquant la méthode Kjeldahl selon I''SO 8968-1|FIL 20-1 ou
I'ISO 8968-2| FIL 20-2.

10 Calcul et expression des résultats

10.1 Calcul
Calculer l'indice de solubilité de I'azote (NSI) a I'aide de I'équation suivante:
NSI=25 %100 %

Wd
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NSI estl'indice de solubilité de I'azote de I'échantillon, exprimé en pourcentage;

w, est la teneur en azote du liquide surnageant obtenu en 9.2.5, exprimée en grammes par 100 ml;

S
wy  estlateneur en azote de la dispersion obtenue en 9.2.3, exprimée en grammes par 100 ml.
10.2 Expression des résultats

Exprimer les résultats a une décimale preés.

11 Fidélité

11.1 Essai interlaboratoires

Les détails d’'un essai interlaboratoires relatif a la fidélité de la méthode sont résumés dans I’Annexe A. Les
valeurs dérivées de cet essai interlaboratoires peuvent ne pas s’appliquer aux plages de concentrations ou

matrices autres que celles données.

NOTE La FIL 135 fournit des directives spécifiques sur les essais interlaboratoires et sur les méthodes d’analyse des
produits laitiers. Elle est basée sur I'|SO 5725.

11.2 Répétabilité
La différence absolue entre deux résultats’ d’essaiindividuels ‘indépendants, obtenus a l'aide de la méme
meéthode sur un matériau identique soumis a I'essai dans le méme laboratoire par le méme opérateur utilisant

le méme appareillage dans un court intervalle de temps, n’excédera que dans 5 % des cas au plus la limite de
reproductibilité, », donnée pour.chaque type-deipoudre.de protéine mentionné:dansle Tableau A.1.

11.3 Reproductibilité
La différence absolue entre deux résultats d’essai individuels, obtenus a l'aide de la méme méthode sur un
matériau identique soumis a I'essai dans des laboratoires différents par des opérateurs différents utilisant un

appareillage différent, n’excédera que dans 5 % des cas au plus la limite de reproductibilité, R, donnée pour
chaque type de poudre de protéine mentionné dans le Tableau A.1.

12 Rapport d’essai

Le rapport d’essai doit indiquer:

a) touts les renseignements nécessaires a l'identification compléte de I'échantillon;

b) la méthode d’échantillonnage utilisée, si elle est connue;

c) laméthode d’essai utilisée, avec référence a la présente Norme internationale;

d) tous les détails opératoires non prévus dans la présente Norme internationale, ou considérés comme
facultatifs, ainsi que les détails sur tout incident éventuel susceptible d’avoir agi sur le(s) résultat(s)
d’essai;

e) le(s) résultat(s) d’essai obtenu(s) ou, si la répétabilité a été vérifiée, le résultat final obtenu.
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Annexe A
(informative)

Résultats de I’essai interlaboratoires

Un essai collaboratif international a été effectué sur les trois types de poudres de protéines mentionnés dans
le Tableau A.1. L’essai a été organisé par I'Equipe d’Action mixte ISO/FIL/AOAC, Propriétés physiques des
produits laitiers secs. Les résultats obtenus ont été soumis a une analyse statistique conformément a
I'ISO 57252) pour donner les valeurs de fidélité indiquées dans le Tableau A.1 et ont été publiés (voir
référence [6]).

Tableau A.1 — Valeurs de fidélité pour différentes poudres de protéines

Produit I:g:::{gigei V::Le;r:ntzl Répétabilité Reproductibilité
. s, RSD R Sp RSD
gg?;;’;ggﬂ;pmtéme 10 92,16 % 300 | 106 | 115 | 861 | 304 | 330
Coprécipité 11 85,31 % 187 | oe6 | 077 | 258 | 091 | 1,07
Caséinate 13 10037% | 1,87 | 066 | 066 | 271 | 09 | 096

2) Les valeurs de fidélité ont été obtenues en utilisant ''SO 5725:1986 (a présent annulée).
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