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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'lSO 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 régles 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 l'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 8262-3|FIL 124-3 a été élaborée par le comité technique 1SO/TC 34, Produits alimentaires,
sous-comité SC 5, Lait et produits laitiers,cetda-Fédération: internationale de laiterie (FIL). Elle est publiée
conjointement par I'ISO et la FIL.

Cette édition de I1SO 8262-3|FIL 124-3 annule et-remplace I'ISO 8262-3:1987, dont elle constitue une
révision mineure.

L'ISO 8262|FIL 124 comprend les parties suivantes, présentées sous le titre général Produits laitiers et
produits a base de lait — Détermination de la teneur en matiere grasse par la méthode gravimétrique
Weibull-Berntrop (Méthode de référence):

— Partie 1: Aliments pour enfants en bas age

— Partie 2: Glaces de consommation et préparations pour glaces a base de lait

— Partie 3: Cas particuliers
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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 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 de la FIL.

L'attention est appelée sur le fait que certains des éléments du présent document peuvent faire l'objet de
droits de propriété intellectuelle ou de droits analogues. La FIL ne saurait étre tenue pour responsable de ne
pas avoir identifié de tels droits de propriété et averti de leur existence.

L'ISO 8262-3|FIL 124-3 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). Elle est publiée
conjointement par la FIL et I'ISO.

L'ensemble des travaux a été confié a I'Equipe d'Action mixte ISO-FIL du Comité permanent chargé de la
Détermination des matiéres grasses|(E/31),/sousilalconduite de son chef,de projet, Monsieur J. Eisses (NL).

Cette édition de ISO 8262-3| FIL 124¢3anndle etremplace/la Fil: 126A:1988, dont elle constitue une révision
mineure.

L'lSO 8262|FIL 124 comprend les parties suivantes; présentées sous le titre général Produits laitiers et
produits a base de lait'— Détermination de“la“teneur en “matiére grasse€ par la méthode gravimétrique
Weibull-Berntrop (Méthode de référence).

— Partie 1: Aliments pour enfants en bas age

— Partie 2: Glaces de consommation et préparations pour glaces a base de lait

— Partie 3: Cas particuliers

© ISO et FIL 2005 — Tous droits réservés Vv
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Introduction

L'ISO 8262-3| FIL 124-3 a été établie en vue de disposer d'une série de méthodes de référence, harmonisées
le mieux possible, pour la détermination par gravimétrie de la teneur en matiére grasse du lait, des produits
laitiers et des aliments a base de lait. Ces méthodes reposent soit sur le principe de Rése-Gottlieb (RG), soit
sur celui de Weibull-Berntrop (WB), soit encore sur celui de Schmid-Bondzynski-Ratzlaff (SBR).

Pour la présente partie de I'SO 8262-3| FIL 124-3, concernant le lait et les produits laitiers liquides qui ont été
concentrés ou séchés dans de mauvaises conditions et/ou contenant des composés insolubles non laitiers,
une méthode basée sur le principe de WB a été retenue pour les raisons suivantes:

a) lorsqu'une quantité élevée d'acides gras libres est présente ou lorsque le produit contient des grumeaux
et/ou des non-laitiers insolubles dans I'ammoniaque, I'extraction de la matiére grasse est incompléte, de
sorte que la méthode RG ne convient pas;

b) une teneur généralement élevée en hydrates de carbone augmentant la quantité de composés
extractibles par I'éther lors de la minéralisation acide et donnant alors des valeurs trop élevées de la
teneur en matiere grasse rend la méthode SBR inappropriée;

c) la méthode WB, bien qu'impliquant aussi une minéralisation acide, n'est pas troublée par ces composés
extractibles par I'éther puisque»le minéralisat, est filtré et)lavé, et que le résidu séché sur le filtre ne
contient aucun composé extractible par I'éther de pétrole;

d) la méthode décrite est déja utilisée a cette intention dans de nombreux pays.
La méthode originale Weibull était appliquée au pain.”Une méthode_grandement maodifiée, telle que spécifiée
dans la présente Norme internationale, a ‘eté déeveloppee par Berntrop. Cette version a été largement

appliquée dans plusieurs pays pour la détermination de la“teneur en matiére grasse dans de nombreux
produits alimentaires.

Vi © ISO et FIL 2005 — Tous droits réservés
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Produits laitiers et produits a base de lait — Détermination de la
teneur en matiére grasse par la méthode gravimétrique Weibull-
Berntrop (Méthode de référence) —

Partie 3:
Cas particuliers

1 Domaine d'application

La présente partie de I'SO 8262|FIL 124 spécifie la méthode de référence pour la détermination de la teneur
en matiére grasse du lait et des produits laitiers liquides concentrés ou séchés, pour lesquels la méthode
Rose-Gottlieb n'est pas applicable, car ces produits contiennent des quantités significatives d'acides gras
libres ou ne sont pas complétement solubles dans I'ammoniaque a cause de la présence de grumeaux, de
composés non laitiers, par exemple flans, bouillies d'avoine ou certains autres produits a base de lait destinés
a la boulangerie.

NOTE 1 Les méthodes! de référence 'Rose:-Gottlieb utilisees pourtla détermination’ de la teneur en matiére grasse du
lait, de la créme, du lait concentré sucré, ou de produits laitiers séchés, sont décrites respectivement dans I'1SO 1211,
ISO 2450, I''SO 1737 et SO 1736.

La méthode est également applicable aux fromages frais.tels que fromage blanc et pate fraiche, ainsi qu'aux
fromages frais contenant des fruits, du.sirop, du «muesli», etc. pour lesquels la méthode SBR ne convient pas,
en raison des teneurs plus elevees en hydrates de carbone et/ou d'une hetérogenéité extréme.

NOTE 2  Une méthode de référence Schmid-Bondzynski-Ratzlaff, pour la détermination de la teneur en matiére grasse

dans les fromages et fromages fondus ayant des teneurs en lactose inférieures a 5 % (fraction massique) des matiéres
solides non grasses, est spécifiée dans I'ISO 1735.

2 Termes et définitions

Pour les besoins du présent document, les termes et définitions suivants s'appliquent.
21

teneur en matiéres grasse

toutes les substances déterminées par la méthode décrite dans la présente partie de I'SO 8262|FIL 124

NOTE Elle est exprimée en fraction massique en pourcentage.

3 Principe

Minéralisation d'une prise d'essai en la portant a ébullition avec de I'acide chlorhydrique dilué, filtration du
minéralisat chaud sur papier-filtre humide pour retenir les substances grasses, extraction de la matiere grasse
retenue sur le papierfiltre séché a l'aide de n-hexane ou d'éther de pétrole, élimination du solvant par
distillation ou évaporation, puis pesée des substances extraites. (Méthode habituellement connue sous le nom
de Weibull-Berntrop.)

© ISO et FIL 2005 — Tous droits réservés 1
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4 Reéactifs et matériaux

Sauf indication différente, utiliser uniquement des réactifs de qualité analytique reconnue et ne laissant pas de
résidu appréciable lorsque la détermination est effectuée selon la méthode spécifiée. L'eau utilisée doit étre
de I'eau distillée ou de I'eau déminéralisée ou I'eau de pureté au moins équivalente.

4.1  Acide chlorhydrique, solution a environ 20 % (fraction massique) d'HCI, p,q = 1,10 g/ml environ.
Diluer 100 ml d'acide chlorhydrique concentré (p,5 = 1,18 g/ml) avec 100 ml d'eau et mélanger.

4.2 Solvant d'extraction, exempt d'eau: n-hexane ou éther de pétrole ayant un point d'ébullition compris
entre 30 °C et 60 °C.

Pour vérifier la qualité du solvant d'extraction, distiller 100 ml a partir d'une fiole d'extraction (5.4) préparée
comme spécifié en 7.4. Utiliser une fiole vide d'extraction préparée de la méme fagon, pour les contrbles de
masse (voir 10.1). Le solvant ne doit pas laisser de résidus supérieurs a 1,0 mg.

Remplacer ou distiller le solvant s'il ne remplit pas cette condition.

4.3 Papiers-filtres, de 150 mm de diameétre, plissés, a filtration moyenne, de préférence dégraissés.

Pour vérifier la qualité du papier-filtre, effectuer un essai a blanc comme spécifié en 7.3, a l'aide d'un solvant
satisfaisant aux exigences de 4.2. Utiliser une fiole d'extraction vide (5.4), préparée comme spécifié en 7.4
pour les contrbles de masse (voir 10.1). Le papier ne doit pas laisser de résidus supérieurs a 2,5 mg.
Remplacer le papier-filtre non résistant.

4.4 Papier indicateur.

4.5 Terre de diatomées (facultatif; voir 7,5.3).

4.6 Lactose pur (facultatif; voir 7.5.3).

4.7 Tampon de coton, dégraissé par extraction a I'aide du solvant (4.2) pendant 1,5 h et séché.

5 Appareillage

AVERTISSEMENT — Pour les déterminations requérant I'utilisation de solvants volatils inflammables,
I'appareillage électrique utilisé devra satisfaire, le cas échéant, a la législation en matiére de risques
liés a l'utilisation de ces solvants.

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

5.1 Balance analytique.

5.2 Broyeur, pour le broyage de I'échantillon pour laboratoire, si nécessaire; par exemple hachoir
alimentaire ou broyeur a haute vitesse avec un bol d'une capacité de 1 litre, muni d'un couvercle.

5.3 Appareil d'extraction, continu ou semi-continu, par exemple de type Soxhlet, constitué d'une fiole
d'extraction (a fond plat et a col étroit) d'une capacité de 150 ml, d'un extracteur permettant de siphonner un
volume de 40 ml a 60 ml et d'un réfrigérant a reflux efficace, muni d'un tube a dessiccation ou d'un tampon de
coton.

5.4 Fioles d'extraction, de 150 ml de capacité, a fond plat et a col étroit.

5.5 Cartouches d'extraction, faites en papier-filtre dégraissé, en verre, en oxyde d'aluminium ou en
polytétrafluoroéthyléne (PTFE), n'apportant aucun résidu lors de l'essai a blanc, ou faites en cellulose,

2 © IS0 et FIL 2005 — Tous droits réservés
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monocouche, de 22 mm de diamétre intérieur et de 80 mm de longueur, pour utilisation avec I'appareil
d'extraction (5.3).

5.6 Bains d'eau, réglables aux températures suivantes:

— 40°C a60 °C (voir 7.1.1);

— 30°C a40 °C (voir 7.1.2).

5.7 Appareil de chauffage, pour I'appareil d'extraction, par exemple bain d'eau, bain de sable ou plaque
chauffante thermostatée.

5.8 Régulateurs d'ébullition, exempts de matiére grasse, tels que billes de verre, morceaux de porcelaine
non friable et non poreuse ou carbure de silicium.

5.9 Fiole conique, de 250 ml de capacité, munie d'un réfrigérant a reflux, de préférence de type Liebig.

5.10 Appareil de chauffage, pour chauffer une fiole conique avec le condenseur a reflux, par exemple une
toile métallique et un brdleur a gaz, une plaque chauffante ou un bain de sable.

5.11 Entonnoir pour filtration, qui convient a l'utilisation du papier-filire plissé (5.18).
5.12 Béchers a bec, de 100 ml et 250 ml de capacité.

5.13 Appareil de distillation, pour, permettre, au solvant d'étre_soigneusement distillé de la fiole a une
température inférieure a' 100-°C.

5.14 Etuve a dessiccation, a chauffage ‘électrique; mlnie -d'oujes de ventilation complétement ouvertes,
réglable a une température de 102 °C + 2 °C, uniforme en tous points.

L'étuve doit étre munie,d'un thermomeétre approprié:
5.15 Eprouvettes graduées, de 50 ml, 100 ml et 250 ml| de capacité.
5.16 Pinces métalliques, appropriées pour tenir les fioles ou les béchers.

5.17 Pincettes, a exirémités aplaties, pour tenir les filtres et les cartouches.

6 Echantillonnage

Il est important que le laboratoire regoive un échantillon réellement représentatif, non endommagé ni modifié
lors du transport ou de I'entreposage.

L'échantillonnage ne fait pas partie de la méthode spécifiée dans la présente partie de SO 8262 FIL 124.
Une méthode d'échantillonnage recommandée est donnée dans SO 707 | FIL 50.

Tous les échantillons pour laboratoire liquides, visqueux ou pateux doivent étre conservés a une température
comprise entre 2 °C et 4 °C, depuis I'échantillonnage jusqu'au début du mode opératoire. Dans le cas d'une
boite de conserve scellée, ou d'une bouteille, les conserver non ouvertes a une température inférieure a
20 °C.

© IS0 et FIL 2005 — Tous droits réservés 3



	ˆk‰*ŁıIÎSºmwÕ¨öqi©”�®Ñâ¸Ëú”n'|�bW�»¥y�cFn
‰‡/�Õ™ˇ,Ñ0�¿±ž�7ûUÝ	§Øº˙¥å

