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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
liasison avec [I'ISO participent également aux travaux. L'ISO collabore étroitement avec la Commission
électrotechnique internationale (CEIl) 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
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 10539 a été élaborée par'lelecomité technique ISO/TICy34,»Rroduits/ alimentaires, sous-comité SC 11, Corps
gras d'origines animale et végétale.

L’annexe A de la présente Norme internationale est donnée uniquement a titre d’information.
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NORME INTERNATIONALE ISO 10539:2002(F)

Corps gras d'origines animale et végétale — Détermination de
I'alcalinité

1 Domaine d'application

La présente Norme internationale spécifie une méthode pour la détermination de l'alcalinité des corps gras
d’origines animale et végétale sans faire de distinction entre leurs différents constituants. Cette méthode n’est pas
applicable aux corps gras présentant une acidité supérieure a 60 % (fraction massique) déterminée conformément
a I'ISO 660 et ne permet pas de déterminer si les corps gras fondus solides ont été traités avec des solutions
caustiques.

NOTE Les corps gras peuvent contenir des éléments basiques en petites quantités, soit naturellement (par exemple savon
de calcium dans les graisses d’os), soit accidentellement (par exemple savon de sodium dans les corps gras imparfaitement
raffinés).

2 Références normatives

Les documents normatifs suivants contiennent des dispositions qui, par suite de la référence qui y est faite,
constituent des dispositions: valablescpour Janprésente INormg) internationales \Pour les références datées, les
amendements ultérieurs ou les révisions de ces publications ne s'appliquentpas. Toutefois, les parties prenantes
aux accords fondés sur la présente Norme.internationale, sont,invitées a rechercher la possibilité d'appliquer les
éditions les plus récentes des documents normatifs indiqués ci-aprés. Pour les références non datées, la derniere
édition du document normatif en référence s'applique. Les membres de I'ISO et de la CEIl possédent le registre des
Normes internationales en vigueur.

ISO 660:1996, Corps gras d'origines animale letvégétales=— Détermination de l'indice d’acide et de I'acidité

ISO 661:1989, Corps gras d'origines animale et végétale — Préparation de I'échantillon pour essai

ISO 3696:1987, Eau pour laboratoire a usage analytique — Spécification et méthodes d'essai

3 Terme et définition

Pour les besoins de la présente Norme internationale, le terme et la définition suivants s'appliquent.
31

alcalinité

proportion d’alcali dans un corps gras, déterminée par dosage titrimétrique avec de l'acide chlorhydrique
conformément a la méthode spécifiée dans la présente Norme internationale

4 Principe

Mise en solution de la prise d’essai dans une solution d’acétone/eau chauffée et dosage titrimétrique avec de
I'acide chlorhydrique.

5 Réactifs
Sauf spécification différente, utiliser uniquement des réactifs de qualité analytique reconnue.

5.1 Eau, de qualité 3 selon I'|SO 3696.
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5.2 Solution d’acétone/eau.

Mélanger 970 ml d’acétone, 20 ml d’eau et 10 ml de solution de bleu de bromophénol (2 g/l dans l'acétone).
Ajouter de la solution d’hydroxyde de sodium [¢(NaOH) = 0,1 mol/l] pour que le mélange vire au bleu, puis ajouter
I'acide chlorhydrique [¢(HCI) = 0,1 mol/l] jusqu’a ce que le mélange commence a virer au jaune-vert.

5.3 Solution titrée d’acide chlorhydrique, ¢(HCI) = 0,01 mol/l, ne devant pas avoir été titrée plus de 7 jours
avant son utilisation.

6 Appareillage
Matériel courant de laboratoire et, en particulier, ce qui suit.
6.1  Appareil en verre de borosilicate, pour la solution d’acétone/eau (5.2).

6.2 Fioles coniques, a col large, de 400 ml a 500 ml de capacité.

7 Echantillonnage

Il est important que le laboratoire regoive un échantillon réellement représentatif, n’ayant pas été endommagé ou
modifié pendant le transport ou I'entreposage.

L’échantillonnage ne fait pas partie de la méthode spécifiée dans la présente Norme internationale. Une méthode
d’échantillonnage recommandée est donnée dans I'|SO 5555.

8 Préparation de I’échantillon pour essai

Préparer I'échantillon pour essai conformément a I'lSO 661.

9 Mode opératoire
9.1 Préparation de 'appareillage

Rincer chaque fiole conique (6.2) et l'agitateur a utiliser avec des volumes successifs de 20 ml de solution
d’acétone/eau (5.2) jusqu’a ce que la solution d’acétone/eau ne change plus de couleur. Laisser sécher les fioles
et 'agitateur.

9.2 Prise d’essai

A partir de I'échantillon pour essai (article 8), peser, & 0,1 g prés, une prise d’essai d’une masse inférieure ou égale
a 40 g (voir Tableau 1) selon le résultat attendu et la couleur de I'échantillon. Faire fondre une prise d’essai solide
au-dessous du point d’ébullition de l'acétone. Ajouter 100 ml de la solution d’acétone/eau (5.2) a 40 °C et
mélanger. Laisser reposer jusqu’a ce que la solution se sépare en deux couches; si du savon est présent, la
couche supérieure sera de couleur bleue.

Tableau 1 — Masse de la prise d'essai

i . Résultat attendu Masse
Couleur de I’échantillon . ) i .
mg d’'oléate de sodium/kg d’échantillon g
Claire < 500 40
Claire > 500 < 1000 10
Claire > 1000 4
Foncée non pertinent 2
Trés foncée non pertinent 1

2 © ISO 2002 - Tous droits réservés
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Dans le cas de prises d’essai pesant moins de 10 g, utiliser pour le titrage des prises réplicats totalisant au moins
5 g chacune et faire la somme des masses et des titres afin d’obtenir un résultat unique.

9.3 Détermination
Effectuer le titrage de la solution chauffée (30 °C a 40 °C) avec de l'acide chlorhydrique (5.3) tout en mélangeant
jusqu’a ce que l'indicateur vire du bleu (ou du bleu-vert) au jaune-vert de la solution d’acétone/eau (5.2) ajoutée.

Laisser le mélange décanter pour pouvoir observer clairement la couleur.

NOTE Il est particulierement indiqué d’utiliser une plaque chauffante résistant a I'explosion avec agitateur magnétique et
support de burettes.

9.4 Nombre de déterminations

Effectuer deux déterminations sur le méme échantillon pour essai, en utilisant des réplicats des prises d’essai les
plus petites pour obtenir un résultat unique (voir Tableau 1).

10 Expression des résultats

L’alcalinité peut étre exprimée comme une masse, en miligrammes, d’oléate de sodium par kilogramme de corps
gras, ou comme un pourcentage (fraction massique) d’hydroxyde de sodium, comme suit:

a) [lalcalinité en termes d’hydroxyde de sodium est donnée par I'expression suivante:

b) Tlalcalinité en termes d’oléate de sodium est donnée par I'expression suivante:

s = 304000 <
m
ou
A est I'alcalinité exprimée en pourcentage (fraction massique) d’hydroxyde de sodium;
S est I'alcalinité exprimée en milligrammes d’oléate de sodium par kilogramme d’échantillon;

m est la masse, en grammes, de la prise d’essai;
c est le titre exact, en moles par litre, de la solution titrée d’acide chlorhydrique utilisée;

vV est le volume, en millilitres, de la solution titrée d’acide chlorhydrique utilisée pour le titrage de la prise
d’essai.

Prendre comme résultat la moyenne des deux déterminations, sous réserve que les conditions de répétabilité
soient remplies (voir 11.2).

11 Fidélité
11.1 Essai interlaboratoires

Les détails concernant un essai interlaboratoires relatif a la fidélité de la méthode sont résumés dans I'annexe A.
Les valeurs dérivées de cet essai peuvent ne pas s’appliquer aux plages de concentrations ou matrices autres que
celles données.
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11.2 Répétabilité

La différence absolue entre deux résultats d'essai individuels indépendants, obtenus a l'aide de la méme méthode
sur un matériau identique soumis a l'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 valeur de r donnée
dans le Tableau A.1 pour la valeur moyenne déterminée correspondante.

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 l'essai dans des laboratoires différents par des opérateurs différents utilisant des

appareillages différents, n'excédera que dans 5 % des cas au plus la valeur de R donnée dans le Tableau A.1 pour
la valeur moyenne déterminée correspondante.

12 Rapport d’essai

Le rapport d'essai doit indiquer:

— tous les renseignements nécessaires a l'identification compléte de I'échantillon;
— la méthode d'échantillonnage utilisée, si elle est connue;

— la méthode d'essai utilisée, avec référence a la présente Norme internationale;

— 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;

— le(s) résultat(s) d'essai obtenu(s), ou, si la répétabilité a été vérifiée, le résultat final obtenu.

4 © ISO 2002 - Tous droits réservés
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Résultats de I’essai interlaboratoires

Un essai interlaboratoires international a été effectué en utilisant la méthode spécifiée dans la présente Norme
internationale. Cet essai, auquel ont participé 15 laboratoires dans 6 pays, a été organisé par 'AFNOR, et les
résultats ont été soumis a une analyse statistique conformément a I''SO 5725-2 pour donner les données de

fidélité présentées dans le Tableau A.1.

Tableau A.1 — Données de fidélité

Echantillon D Echantillon E Echantillon H
Nombre de laboratoires participants 15 15 15
Nombre de laboratoires retenus aprés élimination des aberrants 14 11 12
Alcalinité moyenne (mg/kg) 8,3 216,3 12,5
Ecart-type de répétabilité, s, (mg/kg) 0,7 0,6 0,5
Coefficient de variation de répétabilité (%) 8,1 0,3 3,6
Limite de répétabilité, r (mg/kg) 1,9 1,8 1,3
Ecart-type de reproductibilité, s (mg/kg) 2,3 8,4 9,5
Coefficient de variation de reproductibilité (%) 27,1 3,9 76,1
Limite de reproductibilité, R (mg/kg) 6,4 23,7 27,0
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