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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 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 7208|FIL 22 a été élaborée par le comité technique 1SO/TC 34, Produits alimentaires, sous-comité
SC 5, Lait et produits laitiers, et la Fédérationnternationale: deflaiterie (FIL). Elle est publiée conjointement
par I'ISO et la FIL.

Cette troisiéme édition de ISO ISO 7208|FIL 22 annule et-rémplace la deuxiéme édition (ISO 7208:1999),
dont elle constitue une révision‘mineure.

iv © ISO et FIL 2008 — Tous droits réservés
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Avant-propos

La FIL (Fédération Internationale de Laiterie) est une organisation sans but lucratif représentant le secteur
laitier mondial. Les membres de la FIL se composent des Comités Nationaux dans chaque pays membre et
des associations laitieres régionales avec lesquelles la FIL a signé des accords de coopération. Tout membre
de la FIL 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 ['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 de la FIL votants.

L'attention est appelée sur le fait que certains des éléments du présent document peuvent faire '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 7208|FIL 22 a été élaborée par la Fédération Internationale de Laiterie (FIL) et le comité technique
ISO/TC 34, Produits alimentaires, sous-comité SC 5, Lait et produits laitiers. Elle est publiée conjointement
par la FIL et I'ISO.

L'ensemble des travaux a été effectué par 'Equipe d'Action mixte ISO-FIL Matiére grasse du Comité
permanent Principaux composants' dulait;isous laconduite:de son chef de projet, Mr G.J. Beutick (NL).

Cette édition de I''SO 7208|FIL 22 annule et remplace la FIL 22:1987, dont elle constitue une révision
mineure.
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Lait écrémé, sérum et babeurre — Détermination de la teneur en
matiére grasse — Méthode gravimétrique (Méthode de
référence)

AVERTISSEMENT — L'utilisation de la présente Norme internationale peut impliquer I'intervention de
produits, d'opérations et d'équipements a caractére dangereux. La présente Norme internationale n'a
pas la prétention d'aborder tous les problémes de sécurité concernés par son usage. Il est de la
responsabilité de [I'utilisateur d'établir des régles de sécurité et d'hygiéne et de déterminer
I'application des restrictions réglementaires avant utilisation.

1 Domaine d’application

La présente Norme internationale spécifie la méthode de référence pour la détermination de la teneur en
matiére grasse du lait liquide écrémé, du sérum et du babeurre. Il s'agit d'une méthode gravimétrique
particulierement précise en vue de déterminer I'efficacité de I'opération d'écrémage.

La présente Norme internationale ‘spécifie également la'methode’ de’ référence permettant d'établir des tables
de correction pour les techniques utilisant les butyrométres a lait écrémé.

NOTE Lorsqu'une haute précision n'est pas exigée pour la détermination, la méthode spécifiée dans
SO 1211/ FIL 12 est appropriée.

2 Reéférences 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 835, Verrerie de laboratoire — Pipettes graduées

ISO 1042, Verrerie de laboratoire — Fioles jaugées a un trait

ISO 3889/ FIL 219, Lait et produits laitiers — Spécifications des fioles d'extraction de la matiére grasse, type
Mojonnier

ISO 4788, Verrerie de laboratoire — Eprouvettes graduées cylindriques

3 Termes et définitions

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

31

teneur en matiére grasse du lait écrémé, du sérum et du babeurre

fraction massique de substances, déterminée selon le mode opératoire spécifié dans la présente Norme

internationale

NOTE La teneur en matiere grasse est exprimée sous forme de fraction massique, en pourcentage.

© ISO et FIL 2008 — Tous droits réservés 1
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4 Principe
Une solution ammoniaco-éthanolique de deux prises d'essai est extraite au moyen d'oxyde diéthylique et

d'éther de pétrole. Les deux extraits sont combinés, les solvants sont éliminés par distillation ou évaporation,
puis la masse des substances extraites est déterminée.

NOTE Cette méthode est habituellement dite Rose-Gottlieb.

5 Réactifs

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

Les réactifs ne doivent pas laisser de résidu appréciable lorsque la détermination est effectuée selon la
méthode spécifiée (voir 9.2.2).

5.1 Hydroxyde d'ammonium, solution contenant une fraction massique de NH; d'environ 25 %
(P20 =910 /).

NOTE Si I'on ne dispose pas d'une solution d'hydroxyde d'ammonium a cette concentration, une solution plus
concentrée, de concentration connue, peut étre utilisée (voir 9.4.2).

5.2 Ethanol (CoH50H), ou éthanol dénaturé par du méthanol, contenant une fraction volumique d’éthanol
d’au moins 94 % (voir Article A.5).

5.3 Solution de rouge-Congo

Dans une fiole jaugée de 100 ml (6.14), dissoudre 1 g de rouge-Congo (C3,H5oNgNa,OgS,) dans de I'eau.
Ajuster au trait avec de l'eau.

NOTE L'utilisation de cette 'solution; qui‘permet de:mieux voir'linterface entre-le-solvant'et-la couche aqueuse, est
facultative (voir 9.4.3). D'autres solutions aqueuseshd’indicateursipeuvent étré utilisées a condition qu'elles ne modifient
pas le résultat de la détermination.

5.4 Oxyde diéthylique (C,H5;0C,H;), exempt de peroxydes (voir Article A.3) et ne contenant pas plus de
2 mg/kg d'antioxydants, et conforme aux spécifications de l'essai a blanc (voir 9.2.2, Article A.1 et Article A.4).

AVERTISSEMENT — L'utilisation d'oxyde diéthylique peut comporter des risques. Observer les
précautions d'usage relatives a la manipulation, a I'utilisation et a I'élimination.

5.5 Ether de pétrole, ayant un point d'ébullition compris entre 30 °C et 60 °C, ou, en alternative, pentane
(CH3[CH,]3CH3) ayant un point d'ébullition de 36 °C et conforme aux spécifications de I'essai a blanc (voir
9.2.2, Article A.1 et Article A.4).

Il est recommandé d'utiliser le pentane, car il est d'une pureté plus élevée et de qualité constante.

5.6 Mélange de solvants

Peu de temps avant l'emploi, mélanger des volumes égaux d'oxyde diéthylique (5.4) et d'éther de
pétrole (5.5).

6 Appareillage
AVERTISSEMENT — La détermination impliquant I'utilisation de solvants volatils inflammables,
I'appareillage électrique utilisé doit étre conforme a la législation concernant les risques d'utilisation

de ces solvants.

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

2 © IS0 et FIL 2008 — Tous droits réservés
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6.1 Balance analytique, capable de peser a 1 mg prés et avec une précision d’indication de 0,1 mg.

6.2 Centrifugeuse, dans laquelle les fioles ou les tubes d'extraction (6.6) peuvent étre soumis a une
rotation avec une fréquence de 500 min-' & 600 min-1, afin de produire une accélération radiale de 80g a 90g
a l'extrémité extérieure des fioles ou des tubes.

L'utilisation d'une centrifugeuse est facultative mais recommandée (voir 9.4.6).

6.3 Appareil de distillation ou d'évaporation, permettant de distiller les solvants et I'éthanol des fioles, ou
de les évaporer des béchers et des capsules (voir 9.4.13) a une température n'excédant pas 100 °C.

6.4 Etuve a dessiccation, a chauffage électrique, munie d'ouies de ventilation complétement ouvertes et
réglable a une température de 102 °C + 2 °C dans l'espace utilisé.

L'étuve doit étre munie d'un thermometre approprié.
6.5 Bain d'eau, réglable a une température comprise entre 35 °C et 40 °C.

6.6 Fioles d'extraction de la matiére grasse, type Mojonnier, telles que spécifiées dans
SO 3889| FIL 219.

NOTE On peut également utiliser des tubes d'extraction de la matiere grasse munis d'un siphon ou d'un dispositif de
lavage, mais le mode opératoire est alors différent et est décrit a I'Annexe B.

Les fioles doivent étre munies de-bouchons en liege, de bonne qualité,ou-en une autre matiére (par exemple
caoutchouc siliconé ou polytétrafluoroéthylene) inaltérable ‘aux réactifs utilises. Les bouchons en liege doivent
étre lavés a l'oxyde diéthylique (5.4), maintenus dans I'eau a 60 °C,ou plus durant au moins 15 min et ensuite
mis a refroidir dans I'eau de fagon a'en‘étre impregnes au moment.de I'emploi.

6.7 Support, pour maintenir les fioles (ou les)tubes)(d’extraction de la matiére grasse (6.6).

6.8 Flacon de lavage, approprié a l'utilisation;avecle’mélange de solvants (5.6).

Ne pas utiliser de flacon de lavage en plastique.

6.9 Récipients pour la récupération de la matiére grasse, par exemple fioles a ébullition (fioles a fond
plat) de 125 ml a 250 ml de capacité, fioles coniques de 250 ml de capacité ou capsules métalliques.

Si I'on utilise des capsules métalliques, elles doivent étre en acier inoxydable, a fond plat et avoir un diamétre
de 80 mm a 100 mm et une hauteur d'environ 50 mm.

6.10 Régularisateurs d'ébullition, exempts de matiére grasse, en porcelaine non poreuse ou en carbure
de silicium (facultatif si I'on utilise des capsules métalliques).

6.11 Eprouvettes graduées, de 5 ml et de 25 ml de capacité, conformes aux exigences spécifiées dans
I'I'SO 4788, classe A, ou tout autre matériel approprié au produit concerné.

6.12 Pipettes, graduées, de 10 ml de capacité, conformes aux exigences spécifices dans ['1SO 835,
classe A.

6.13 Pinces métalliques, appropriées pour tenir les fioles, les béchers ou les capsules.

6.14 Fiole jaugée, a un trait, de 100 ml de capacité, conformes aux exigences spécifiées dans I''SO 1042,
classe A.

© IS0 et FIL 2008 — Tous droits réservés 3
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7 Echantillonnage

Il convient que le laboratoire regoive un échantillon représentatif, non endommagé ou modifié lors du transport
ou de l'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 707 | FIL 50111,

Conserver les échantillons pour laboratoire a une température comprise entre 2 °C et 6 °C a partir du moment
de I'échantillonnage.

8 Préparation de I'échantillon pour essai

Chauffer I'échantillon pour essai a une température comprise entre 35 °C et 40 °C en utilisant le bain d'eau
(6.5), si nécessaire. Mélanger doucement et soigneusement I'échantillon en retournant plusieurs fois le
récipient, sans causer de mousse ou de barattage. Refroidir rapidement a environ 20 °C.

NOTE Il ne faut pas s'attendre a avoir une valeur correcte de la teneur en matiére grasse:

a) sile lait est baratté;

b) quand une odeur distincte d'acides gras libres est perceptible;

c) sipendant ou apres la préparation de I'échantillon pour essai, des particules blanches sont visibles sur les parois du
récipient de I'échantillon ou si des:gouttelettes de matiere grasse-flottent-a la-surface de I'‘échantillon.

9 Mode opératoire

NOTE 1 Dans la détermination, deux prises d'essai (9:1) sont-raitées dans deux fioles d'extraction de la matiere
grasse, type Mojonnier (6.6). Verser Jescextraits1des:deuxsfioles dans/unlrécipient) préparédpour la récupération de la
matiére grasse (9.3).

NOTE 2 S'il est demandé de vérifier que l'on satisfait aux exigences données en ce qui concerne la limite de
répétabilité (11.2), effectuer deux déterminations séparées conformément a 9.1 a 9.4.

NOTE 3 Un autre mode opératoire utilisant des tubes d'extraction de la matiére grasse munis d'un siphon ou d'un
dispositif de lavage (voir Note en 6.6) est décrit dans I'Annexe B.

9.1 Prise d'essai

Mélanger I'échantillon pour essai (Article 8) en retournant doucement le récipient trois ou quatre fois. Peser
immédiatement, a 1 mg prés, directement ou par différence, dans chacune de deux fioles d'extraction (6.6),
10,000 g a 11,000 g de I'échantillon pour essai.

La prise d'essai doit étre placée aussi complétement que possible dans le bulbe inférieur (étroit) des fioles
d'extraction.

9.2 Essais a blanc
9.2.1 Essai a blanc pour la méthode

Effectuer un essai a blanc simultanément avec la détermination, en utilisant le méme mode opératoire et les
mémes réactifs, mais en remplagant chacune des deux prises d'essai par 10 ml d'eau (voir Article A.2).

Lorsqu'un échantillon a blanc est utilisé pour un lot d'échantillons pour essai dont les échantillons individuels
sont susceptibles de ne pas avoir exactement les mémes conditions, s'assurer que le mode opératoire pour
I'obtention de la valeur du blanc utilisée dans le calcul du résultat correspond exactement a celui de chaque
échantillon pour essai.

4 © IS0 et FIL 2008 — Tous droits réservés
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Si la valeur obtenue pour l'essai a blanc dépasse régulierement 1,0 mg, vérifier les réactifs si cela n'a pas été
fait récemment (9.2.2). Il convient de mentionner les corrections faites pour des valeurs supérieures a 2,5 mg
dans le rapport d'essai.

9.2.2 Essai a blanc pour les réactifs

Pour vérifier la qualité des réactifs, effectuer un essai a blanc comme spécifié en 9.2.1. En outre, pour les
contrbles de masses, utiliser un récipient de récupération de la matiére grasse vide, préparé comme spécifié
en 9.3. Les réactifs ne doivent pas laisser de résidus supérieurs a 1,0 mg (voir Article A.1).

Si le résidu des réactifs de I'essai a blanc complet est supérieur a 1,0 mg, déterminer le résidu des solvants
séparément en distillant respectivement 100 ml d'oxyde diéthylique (5.4) et d'éther de pétrole (5.5). Utiliser un
récipient de contrdle vide, préparé comme dans l'alinéa précédent, pour obtenir la masse réelle de résidu,
laquelle ne doit pas étre supérieure a 1,0 mg.

Il peut arriver que les réactifs contiennent des matiéres volatiles qui sont fortement retenues dans la matiere
grasse. S'il y a des indications de la présence de telles substances, effectuer des essais a blanc sur tous les
réactifs et pour chaque solvant, en utilisant pour chacun un récipient pour la matiére grasse, avec environ 1 g
de matiére grasse du beurre anhydre. Si nécessaire, distiller de nouveau les solvants en présence de 1 g de
matiére grasse du beurre anhydre pour 100 ml de solvant. Utiliser les solvants juste aprés redistillation.

Remplacer les réactifs et solvants non satisfaisants ou redistiller les solvants.

9.3 Préparation du récipient pour la récupération de la matiére grasse

Sécher, pendant 1 h, @nfrécipient(6/9)\avec /quelques|régularisateursy d'ébullition (6.10) a I'étuve (6.4)
maintenue a 102 °C.

NOTE 1 Les régularisateurs d'ébullition sont” recommandes pour permettre une ébullition modérée au cours de
I'élimination ultérieure des solvants, notamment dans le cas de récipients en verre; leur utilisation est facultative dans le
cas de capsules métalliques.

Protéger le récipient des poussiéres et le laisserrefroidira lajtempérature de la salle des balances (récipients
en verre pendant au moins 1 h, capsules métalliques pendant au moins 30 min).

Pour éviter un refroidissement insuffisant ou des périodes de refroidissement exagérément prolongées, il
convient de ne pas placer le récipient dans un dessiccateur.

A Tlaide de pinces (6.13), placer le récipient sur la balance. Peser, & 1,0 mg prés, le récipient pour la
récupération de la matiére grasse.

NOTE 2 L'utilisation des pinces évite efficacement, en particulier, des variations de température.

9.4 Détermination

9.41 Effectuer la détermination sans attendre.

Effectuer les opérations spécifiées de 9.4.2 & 9.4.13 sur les deux prises d'essai prétraitées (9.1).

9.4.2 Ajouter 2 ml de solution d'hydroxyde d'ammonium (5.1) aux deux prises d'essai (9.1), ou un volume
équivalent d'une solution plus concentrée (voir Note en 5.1). Mélanger vigoureusement avec la prise d'essai
dans le bulbe étroit des fioles d'extraction.

9.4.3 Ajouter 10 ml d'éthanol (5.2). Mélanger doucement, mais a fond, en laissant le contenu des fioles aller
et venir entre les deux bulbes. Eviter d'amener le liquide trop prés du col des fioles. Ajouter, si nécessaire,
2 gouttes de solution de rouge-Congo (5.3).

9.4.4 Ajouter 25 ml d'oxyde diéthylique (5.4). Boucher les fioles avec un bouchon en liége saturé d'eau ou

avec un bouchon d'une autre matiére (voir 6.6), mouillé avec de l'eau. Agiter les fioles vigoureusement, mais
sans exces pendant 1 min, afin d'éviter la formation d'émulsions persistantes.

© 1SO et FIL 2008 — Tous droits réservés 5
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