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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''SO. 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 (CEI) en ce qui concerne la normalisation électrotechnique.

Les Normes internationales sont rédigées conformément aux regles données dans les Directives ISO/CEI,
Partie 2.

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 du présent document peuvent faire I'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 5739/ FIL 107 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 daliterie (FIL), en collaboration avec I'AOAC
International. Elle est publiée conjointement par I'1SO et la FIL, et séparément par 'AOAC International.

Cette édition de I'SO 5739|FIL 107 annule et remplace-la-premiére édition de I''SO 5739:1983, dont elle
constitue une révision technique!
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Avant-propos

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 5739|FIL 107 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''SO et la FIL, et séparément par 'AOAC International.

L'ensemble des travaux a été confié a I'Equipe d'Action mixte ISO/FIL/AOAC, Propriétés physiques du lait
sec, du Comité permanent chargé des Composants mineurs du lait et de la caractérisation des propriétés
physiques, sous la conduite de son chef de projet, Monsieur J. de Vilder (BE).

Cette édition de I'SO 5739/FIL 107 annulé et remplace |a prémiére! édition’ de la FIL 107A:1995 dont elle
constitue une révision technique.

© ISO et FIL 2003 — Tous droits réservés \
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Introduction

La méthode repose sur des techniques élaborées par le Ministére de I'Agriculture des Etats-Unis (USDA) pour
la détermination des particules brllées dans le lait en poudre.

vi © 1SO et FIL 2003 — Tous droits réservés
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NORME INTERNATIONALE FIL 107:2003(F)

Caséines et caséinates — Détermination de la teneur en
particules brilées et en matiéres exogénes

1 Domaine d'application

La présente Norme internationale spécifie une méthode de détermination de la teneur en particules bralées et
de la teneur en matiéres exogénes des caséines et des caséinates.

2 Références normatives

Les documents de référence suivants sont indispensables pour I'application du présent document. Pour les
références datées, seule I'édition citée s'applique. Pour les références non datées, la derniére édition du
document de référence s'applique (y compris les éventuels amendements).

ISO 3310-1, Tamis de contrdole — Exigences techniques et vérifications — Partie 1: Tamis de contréle en
tissus métalliques

3 Termes et définitions
Pour les besoins du présent-document} les termes et:définitions suivants s'appliquent.

3.1

teneur en particules briilées des caséines et des caséinates

quantité de résidu coloré, rapportée a 25 g d'échantillon, déterminée et classée selon le mode opératoire
spécifié dans la présente Norme internationale

NOTE La teneur en particules brilées s'exprime sous la forme d'une lettre de classement.

3.2

matiére exogéne

tout corps étranger pouvant se trouver dans le produit en cause, par suite d'opérations ou de conditions
défectueuses aux stades de la production, du stockage ou de la distribution

4 Principe

Dissolution d'une prise d'essai dans une solution chaude de carbonate de sodium, de polyphosphate de
sodium ou de sel disodique de l'acide éthylenediaminetétracétique (EDTA), ou dans une solution d'hydroxyde
de sodium a la température ambiante ou a 60 °C + 1 °C. La solution obtenue est filirée sur un disque filtrant
sur lequel les particules brlllées se déposent. Ce disque est ensuite séché et comparé visuellement avec des
disques étalons de particules brilées.

5 Réactifs

N'utiliser, sauf spécification contraire, que des réactifs de qualité analytique reconnue et de I'eau distillée ou
déminéralisée ou de I'eau de pureté au moins équivalente.

© ISO et FIL 2003 — Tous droits réservés 1
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5.1 Solution de carbonate de sodium (Na,CO,), pour les caséines acides et les caséinates.

Dissoudre dans une fiole conique de 1000 ml (6.2) contenant de I'eau 100 g de carbonate de sodium
anhydre. Diluer a 1 000 ml avec de I'eau et homogénéiser jusqu'a dissolution compléte. Filtrer la solution a
I'aide de I'appareil de filtration (6.6) et du disque filtrant (6.5) dans une autre fiole conique de 1 000 ml.

5.2 Solution de polyphosphate de sodium (NasP;0,), pour les caséines présure.

Dissoudre dans une fiole conique de 1 000 ml (6.2) contenant de I'eau 20 g de polyphosphate de sodium
(tripolyphosphate ou un polyphosphate plus condensé comme ceux utilisés dans la fabrication des fromages
fondus). Diluer a 1 000 ml avec de I'eau et homogénéiser jusqu'a dissolution compléte. Filtrer la solution a
I'aide de I'appareil de filtration (6.6) et du disque filtrant (6.5) dans une autre fiole conique de 1 000 ml.

5.3 Solution de sel disodique de Il'acide éthylénediaminetétracétique (C,yH,4N,Na,Og), pour les
caséinates de calcium.

Dissoudre dans une fiole conique de 1 000 ml (6.2) contenant de I'eau 100 g du sel disodique dihydraté de
I'acide éthylenediaminetétracétique (EDTA). Diluer a 1000 ml avec de l'eau et homogénéiser jusqu'a
dissolution compléte. Filtrer la solution a I'aide de I'appareil de filtration (6.6) et du disque filtrant (6.5) dans
une autre fiole conique de 1 000 ml.

5.4 Hydroxyde de sodium (NaOH), ¢(NaOH) ~ 1 mol/l.

Utiliser la solution d'hydroxyde de sodium pour les caséines et les caséinates qui ne se dissolvent pas
complétement dans les autres réactifs, Dans unerfiole,conique-dey? 000 mi (6:2); dissoudre 40 g d'hydroxyde
de sodium dans de I'eau. Diluera™1 000 ml avec de'l'eat et homogénéiser jusqu'a dissolution compléte. Filtrer
la solution a l'aide de l'appareil de filtration, (6.6), et du_disque filtrant (6.5) dans une autre fiole conique de
1 000 ml.

5.5 Ethanol, de fraction volumique 95 % + 2 %, pour les'caséinates.

6 Appareillage

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

6.1 Balance analytique, précise a 0,1 g prés.

6.2 Fioles coniques, de 600 ml et de 1 000 ml de capacité.

6.3 Eprouvettes graduées, de 100 ml et de 500 ml de capacité.

6.4 Bain d'eau, réglable a 60 °C + 1 °C.

6.5 Disques filtrants, de 32 mm de diamétre, adaptables a I'appareil de filtration (6.6).

Il convient que le matériau des disques filtrants soit de préférence en coton. Les disques doivent étre a méme
de retenir les particules brilées et les matieres exogenes entre 5 um et 10 ym. En outre, les disques doivent

étre contrdlés selon la méthode spécifiée a I'Annexe A.

6.6 Appareil de filtration, par aspiration ou par pression, ayant une surface filtrante de 28,6 mm de
diamétre.

6.7 Dispositif de broyage, permettant, si nécessaire, de broyer I'échantillon pour laboratoire.

Pour ne pas provoquer de perte d'humidité, il convient que le dispositif ne chauffe pas de maniére excessive.
Ne pas utiliser de broyeur a marteaux.

2 © IS0 et FIL 2003 — Tous droits réservés
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6.8 Tamis de contrdle, a toile métallique, de 200 mm de diamétre, de 500 um de dimension nominale
d'ouverture, muni d'un réceptacle et conforme aux spécifications de I'lSO 3310-1.

6.9 Disques étalons de particules briilées, permettant d'indiquer I'augmentation du taux de particules
bralées par classement alphabétique A, B, C et D, respectivement (la Figure 1 montre des exemples).

Si nécessaire, des instructions pour la préparation de ces disques étalons sont données dans I'Annexe B.

NOTE Des clichés des disques étalons sont disponibles au Ministére de I'Agriculture des Etats-Unis, Service du
Marketing Agricole, Washington DC 20250. Les commandes doivent porter le nom et le numéro"). La Figure 1 montre des
exemples de ces disques. Cette illustration ne doit pas étre utilisée pour la classification officielle des teneurs en particules
bralées.

6.10 Microscope, avec un grossissement x 25.

7,5mg 15 mg 22,5mg

A B

Figure 1 — Exemples de disques pour particules brilées

7 Echantillonnage

Il est important que le laboratoire recoive un échantillon réellement représentatif et qui n'a été ni endommagé
ni modifié pendant le transport ou le 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.

8 Mode opératoire

8.1 Préparation de I'échantillon pour essai

8.1.1 Bien mélanger l'échantillon pour essai au moyen d'agitations et de retournements répétés du
récipient. Si nécessaire, transvaser la totalité de I'échantillon pour essai dans un récipient étanche a l'air, de
capacité convenable, en vue de permettre la réalisation de cette opération.

8.1.2 Transférer environ 50 g de I'échantillon pour essai bien mélangé sur le tamis de contrdle (6.8). Si
cette fraction d'échantillon pour essai passe complétement ou presque a travers le tamis, utiliser I'échantillon
pour essai tel qu'il a été préparé en 8.1.1. Procéder a la préparation de la prise d'essai (8.2) et a la
détermination (8.3) le plus rapidement possible aprés la préparation de I'échantillon.

1) Les «USDA scorched particle standards for dry milks No. 7 CFR 2858 2676» constituent un exemple d'un produit
approprié disponible dans le commerce. Cette information est donnée par souci de commodité a l'intention des utilisateurs
de la présente Norme internationale et ne saurait constituer un engagement de I''SO ou de la FIL a I'égard de ce produit.

© IS0 et FIL 2003 — Tous droits réservés 3
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8.1.3 Si I'échantillon pour essai de 50 g ne passe pas au travers du tamis, le broyer au moyen du dispositif
de broyage (6.7) jusqu'a ce qu'il passe completement a travers le tamis. Transvaser immédiatement
I'échantillon tamisé dans un récipient étanche a l'air, de capacité suffisante, et bien mélanger au moyen
d'agitations et de retournements répétés.

Au cours de ces opérations, prendre toutes les précautions utiles en vue d'éviter une modification de la teneur
en eau du produit. Procéder a la préparation de la prise d'essai (8.2) et a la détermination (8.3) le plus
rapidement possible aprés la préparation.

8.2 Prise d'essai

Peser, a 0,1 g prés, 25,0 g+ 0,1 g de I'échantillon pour essai (8.1.2 ou 8.1.3) et verser cette prise d'essai
dans une fiole conique de 600 ml (6.2).

8.3 Deétermination

8.3.1 Addition du réactif

NOTE Le pH des solutions obtenues de 8.3.1.1 a 8.3.1.3 et de celles en 8.3.3 a), b), ¢) pourrait avoir un effet sur la
solubilité partielle des particules brilées. Le pH des solutions peut varier a cause de possibles variations de pH des
solutions d’essai. Il est donc recommandé de vérifier et de consigner le pH des solutions obtenues.

8.3.1.1 Caséinates

Ajouter a la prise d'essai (8.2) dans la fiole conique de 600 ml (6.2) 50 ml d'éthanol (5.5). Mélanger jusqu'a ce
que la totalité de I'échantillon ait étéxhumectee’et ajouter, alors 300'ml’d'eau/filtrée. Laisser la solution d'essai
obtenue reposer durant au moins 10 min.

Agiter fréquemment par rotation jusqu'a ce que la totalité de la prise d'essai soit dispersée. Ajouter ensuite
30 ml de la solution de carbonate de sodium (5.1) et agiter de nouveau par rotation. Prendre soin de laver a
fond les traces de caséinate adhérant aux parois de la‘fiole.

Dans le cas d'une prise d'essai contenantides ‘caséinates/ides caleiunm’ ou d'autres caséinates insolubles,
ajouter, avant I'addition de la solution de carbonate de sodium (5.1), 30 ml de la solution de sel disodique
d'acide éthylénediaminetétracétique (5.3). Laisser la solution d'essai obtenue reposer pendant au moins
10 min.

Agiter fréquemment par rotation jusqu'a ce que la totalité de la prise d'essai soit dispersée. Prendre soin de
laver a fond toutes les traces de prise d'essai adhérant aux parois de la fiole. Ajouter ensuite 30 ml de la
solution de carbonate de sodium (5.1) et agiter de nouveau.

8.3.1.2 Caséines présure

Ajouter 250 ml d'eau filtrée a la prise d'essai (8.2) dans la fiole conique. Agiter la solution d'essai obtenue et
laisser reposer pendant 3 h. Ajouter ensuite 500 ml de la solution de polyphosphate de sodium (5.2). Prendre
soin de laver a fond les traces de prise d'essai adhérant aux parois de la fiole conique.

8.3.1.3 Caséines acides

Procéder comme indiqué en 8.3.1.1 en omettant I'addition d'éthanol (5.5) et en utilisant 50 ml de la solution de
carbonate de sodium (5.1).

8.3.2 Chauffage et filtration

8.3.21 Agiter par rotation le contenu de la fiole conique avec la solution d'essai (8.3.1.1, 8.3.1.2 et
8.3.1.3). Couvrir la fiole et chauffer dans le bain d'eau (6.4) réglé a 60 °C. Agiter a des intervalles réguliers par
rotation jusqu'a dissolution compléte de la prise d'essai. Le temps nécessaire pour dissoudre la prise d'essai
ne doit pas dépasser 45 min.

4 © IS0 et FIL 2003 — Tous droits réservés
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8.3.2.2 Agiter encore une fois par rotation le contenu de la fiole conique et filtrer sur un disque filtrant
(6.5) placé dans l'appareil de filtration (6.6). Rincer la fiole avec deux portions successives de 100 ml d'eau,
en entrainant les eaux de ringage le long des parois de I'appareil de filtration.

8.3.2.3 S'il y a des difficultés pour le passage de la solution au travers d'un disque, ou s'il apparait sur le
disque une quantité appréciable de matiéres gélatineuses, recommencer les déterminations en utilisant le
mode opératoire spécifié en 8.3.3 et en 8.3.4.

8.3.24 Retirer le disque filtrant et le laisser sécher ou bien le mettre a sécher en étuve entre 30 °C et
40 °C a l'abri de la poussiére.

8.3.3 Addition de réactifs alternatifs
Voir la note en 8.3.1

Lorsque la prise d'essai ne se dissout pas de maniére satisfaisante dans les conditions de 8.3.1 et de 8.3.2,
procéder de la maniére indiquée ci-dessous.

a) Pour les caséines acides: Procéder comme spécifié en 8.3.1.3, mais au lieu d'ajouter 50 ml de la
solution de carbonate de sodium (5.1), ajouter 30 ml de la solution d'hydroxyde de sodium (5.4) a la
solution d'essai dans la fiole conique et agiter par rotation.

b) Pour les caséines présure: Ajouter 375 ml d'eau filtrée a la prise d'essai de 25 g (8.2) dans la fiole
conique. Agiter par rotation et laisser reposer pendant au moins 3 h. Ajouter 37,5 ml de la solution filtrée
d'hydroxyde de sodium (5.4) et agiter par rotation.

c) Pour les caséinates: Procéder'comme indiqué en’8.3.1.1, Imais au'lieu’d'ajouter 30 ml de la solution de
carbonate de sodium (5.1), ajouter 30 m| de la solution d'hydroxyde de sodium (5.4) dans la fiole et agiter
par rotation. Ne pas ajouter de solution‘de’sel'disedique d‘acide éthyléenediaminetétracétique (5.3).

8.3.4 Chauffage et filtration dans le cas d'addition/de solution d'hydroxyde de sodium (procédure
alternative a 8.3.2)

8.3.4.1 Couvrir le contenu de la fiole [8.3.3 a), b) ou c)] et laisser reposer a température ambiante. Agiter
fréquemment par rotation jusqu'a dissolution compléte du contenu de la fiole. Procéder comme spécifié en
8.3.2.2eten 8.3.2.3.

8.34.2 Si la prise d'essai contenue dans la fiole n'est pas complétement dissoute, ou si la filtration

(8.3.2.2) est difficile, chauffer la fiole recouverte durant 20 min au bain d'eau a 60 °C (6.4). Agiter a intervalles
rapprochés la fiole par rotation jusqu'a dissolution compléte du contenu. Procéder comme spécifié en 8.3.4.1.

9 Evaluation et expression des résultats
9.1 Evaluation

9.1.1 Teneur en particules brilées

Comparer le disque ayant servi a l'essai (8.3.2.4) aux disques étalons de particules brQlées (6.9), en
I'examinant directement d'en haut sous lumiére indirecte uniforme. Attribuer le lettre de classement appropriée
au disque ayant servi a I'essai. Si un disque d'essai se trouve en deux disques étalons, lui attribuer la lettre de
classification correspondant au taux le plus élevé de particules brllées.

9.1.2 Matiéres exogénes
Examiner le disque pour repérer la présence de matieres exogenes, a l'aide d'un microscope (6.10) avec

grossissement de x25, pour identification. Signaler toute matiére exogéne par son nom, son nombre de
particules et sa taille.
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