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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 & cet effet. Les
organisations internationales, gouvernementales et non gouvernemen-
tales, en liaison avec I'ISO participent également aux travaux. L'ISO colla-
bore étroitement avec la Commission électrotechnique internationale (CE|)
en ce qui concerne la normalisation électrotechnique.

Les projets de Normes internationales adoptés par les comités technigues
sont soumis aux comités membres pour vote. Leur publication comme
Normes internationales requiert |'approbation de 75 % au moins des co-
mités membres votants.

La Norme internationale ISO 1444 & été élaborée par le comité technique
ISO/TC 34, Produits agricoles alimentaires,, sous-comité SG 6, Viande et
produits a base de viande.

Cette deuxieme édition annule et remplace la premiere . édition
(ISO 1444:1973), dont elle constitue une révision technique.

L'annexe A de la présente Norme internationale est‘donnée ‘Uniquement a
titre d’information.
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Droits de reproduction réservés. Sauf prescription différente, aucune partie de cette publi-
cation ne peut étre reproduite ni utilisée sous quelque forme que ce soit et par aucun pro-
ceédg, eélectronique ou mécanique, y compris la photocopie et les microfilms, sans l'accord
écrit de |'éditeur.
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Viande et produits a base de viande — Détermination de
la teneur en matiere grasse libre

1 Domaine d'application

La présente Norme internationale prescrit une métho-
de pour la détermination de la teneur en matiére
grasse libre de la viande et des produits a base de
viande, par extraction.

2 Référence normative

La norme suivante contient des dispositions qui, par
suite de la référence qui en est faite, constituent des
dispositions valables pour la présente Norme inter-
nationale. Au moment dellapublicationci'éditiondndi:
quée était en vigueur. Toute norme estbsujefté:’a
révision et les parties prenantes des accords fondés
sur la présente Norme internationale sont invitées a
rechercher la possibilité d'appliquer I'édition la plus ré-
cente de la norme indiquée ci-aprés. Les membres de
la CEl et de I''SO possédent le registre des Normes
internationales en vigueur & un moment donné.

ISO 1442:1996 ", Viande et produits &4 base de vian-
de — Détermination de I'humidité (Méthode de réfé-
rence).

3 Deéfinitions

Pour les besoins de la présente Norme internationale,
les définitions suivantes s'appliquent.

3.1 teneur en matiére grasse libre de la viande et
des produits a base de viande: Masse de matiére
grasse extraite dans les conditions prescrites dans la
présente Norme internationale, divisée par la masse
de la prise d'essai. La teneur en matiére grasse libre
est exprimée en pourcentage en masse.

1) A publier. (Révision de I'1SO 1442:1973)

3.2 résultat d’essai: Valeur d'un caractére obtenue
par |'application compléte d'une méthode d’essai
spécifiée.

[ISO 5725-1]

4 Principe

Extraction, au moyen de n-hexane ou d'éther de pé-
trole,ldu'résidu séché obtenu selon la méthode de dé-
termination de I'humidité prescrite dans I'ISO 1442.
Elimination du solvant par évaporation, puis séchage
et pesée de |'extrait.

5 Reactif et produit

5.1 Solvant d’extraction, n-hexane ou éther de pé-
trole, distillant entre 40 °C et 60 °C et ayant un indice
de brome inférieur a 1. Pour I'un ou l'autre solvant, le
résidu aprés évaporation compléte ne doit pas dépas-
ser 0,002 g pour 100 ml.

5.2 Régulateurs d’ébullition

6 Appareillage

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

6.1 Matériel d’homogénéisation, mécanique ou
électrique, capable d’homogénéiser I'échantillon pour
essai. Il consiste en un couteau rotatif a grande vi-
tesse ou un hachoir muni d’'une plaque perforée dont
les trous ont un diametre ne dépassant pas 4 mm.
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6.2 Cartouche d’'extraction, en papier filtre, dé-
graisseée.

6.3 Coton, dégraissé.

6.4 Appareil d’extraction, en continu ou semi-
continu, par exemple de type Soxhlet.

NOTE 1 Outre la technique d'extraction classique au
Soxhlet, il est également possible d'opérer avec des sys-
temes permettant d'effectuer l'extraction simultanée de
plusieurs échantilions, tels que le Soxtec ou bien d'autres
instruments automatisés équivalents.

6.5 Bain de sable ou bain d’eau, chauffé électri-
quement, ou appareil similaire approprié.

6.6 Etuve, a chauffage électrique, réglable a 103 °C
+2°C.

6.7 Dessiccateur, garni d'un agent déshydratant
efficace, par exemple du gel de silice.

6.8 Balance analytique, précise a 0,001 g prés.

7 Echantillonnage

[l est important que le laboratoire recoive un échan-
tillon réellement représentatif, non endommagé ou
modifié lors du transport et 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'ISO 3100-1.

La masse de I'échantillon pour laboratoire ne doit pas
étre inférieure & 200 g.

Conserver I'échantillon de facon a éviter toute détério-
ration et tout changement dans sa composition.

8 Préparation de I’'échantillon pour essai

8.1 Homogénéiser I'échantillon pour laboratoire au
moyen du matériel approprié (6.1). Veiller 4 ce que la
température de I'échantillon ne dépasse pas 25 °C. Si
un hachoir est utilisé, faire passer |'échantillon au
moins deux fois dans 'appareil.

8.2 Remplir un récipient étanche & lair avec
I'échantilion préparé. Fermer le récipient et conserver
de maniére a éviter toute détérioration et toute varia-
tion de sa composition. Analyser |'échantillon dés que
possible aprés I'homogéngisation, mais toujours dans
les 24 h.
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9 Mode opératoire

NOTE 2 S'il'y a lieu de vérifier si I'exigence de répétabilité
est satisfaite, effectuer deux déterminations séparées con-
formément a 9.1 et 9.2, dans les conditions de répétabilité.

9.1 Prise d’essai

Prelever une masse déterminée (mp) de 5 g a 8 g, pe-
sée a4 0,001 g prés, de I'échantillon préparé et la sé-
cher, en opérant conformément aux prescriptions de
IISO 1442. Si désiré, il est également possible, pour la
détermination de la teneur en matiére grasse libre,
d'utiliser la prise d'essai séchée provenant de la dé-
termination de I'humidité.

Pour des mesurages fiables, il convient que la teneur
minimale en matiére grasse libre de la prise d'essai ne
soit pas inférieure & 0,05 g.

9.2 Détermination

Sécher la fiole de I'appareil d'extraction (6.4) conte-
nant des régulateurs d'ébullition (5.2) pendant 1 h 3
I'étuve (6.6) réglée a 103 °C. Laisser refroidir la fiole
jusgu'ala termpérature @mbiante dans le dessiccateur
(6.7)'et'pesera 0,001 g pres (m;).

Transvaser. guantitativement la prise d'essai séchée
{9.1) de la capsule dans la cartouche d’extraction (6.2).
Enlever les derniéres traces de prise d'essai séchée
de la capsule en utilisant du, coton {6.3) humidifié avec
le solvant d'extraction (5.1) et placer également le
coton dans la cartouche. Placer la cartouche dans
le tube d'extraction de l'appareil. Verser, dans la
fiole de I'appareil d’'extraction, un volume de solvant
d’extraction au moins égal & une fois et demie a deux
fois la capacité du tube d'extraction de l'appareil.
Adapter la ficle a I'appareil d'extraction. Chauffer la
fiole pendant au moins 6 h sur le bain de sable ou le
bain d'eau (6.5), selon la vitesse d'extraction et
I'appareil utilisé.

Si I'on utilise un Soxtec ou une autre technique auto-
matisée, la durée du chauffage doit &tre d'au moins
2 h.

Apres extraction, prendre la fiole contenant le liquide
provenant de I'appareil d'extraction et éliminer le sol-
vant par distillation en utilisant, par exemple, le bain
de sable ou le bain d’eau. Laisser s'évaporer les der-
niéres traces de solvant, si nécessaire utiliser un cou-
rant d'air.

Sécher la fiole pendant 1h a I'étuve (6.6) réglée
103 °C et, apres refroidissement a la température
ambiante dans le dessiccateur (6.7), peser a 0,001 g
prés. Répéter les opérations de chauffage, de refroi-
dissement et de pesée jusqu’a ce que les résultats de
deux pesées successives, séparées par un chauffage
de 1 h, ne différent pas de plus de 0,1 % de la masse
de la prise d'essai (m,).



© SO

S'assurer que l'extraction est achevée, en prenant
une seconde fiole dextraction et en procédant a
I'extraction pendant une nouvelie période de 1 h avec
une portion fraiche de solvant. L'accroissement de
masse ne doit pas excéder 0,1 % de la masse de la
prise d'essal.

1¢ Calculs

Calculer la teneur en matiere grasse libre, wy, en pour-
centage en masse, a l'aide de I'équation suivante:

(my ~m)
we= 2" 100 %

my

ou

my est la masse, en grammes, de la prise
d’'essai prélevée pour le séchage;

m, est la masse, en grammes, de la ficle et des
régulateurs d’ébullition;

m, est la masse, en grammes, de la fiole, des
réguiateurs d'ébullition et de la matiére gras-
se, apres séchage.

Noter le résultat, arrondi & une décimale.

11 Fidélité

La fidélité de la présente méthode a été établie par un
essai interlaboratoire (voir référence [4]), qui a été ef-
fectué¢ conformément a I'1SO 57252). Eu égard aux
valeurs obtenues pour la limite r de répétabilite et
pour la limite R de reproductibilité, le niveau de pro-
babilité se situe a 95 %.

11.1 Répétabilité

La différence absolue entre deux résultats d'essai in-
dividuels indépendants, obtenus & l'aide de la méme
méthode sur un matériau identique soumis & |'essai
dans le méme laboratoire par le méme opérateur utili-
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sant le méme appareillage et dans un court intervalle
de temps, ne doit pas étre supérieur a la limite r de
répétabilité calculée a 'aide de la formule suivante:

r=—0,05+ 0,06,

ou w¢ est la moyenne des deux résultats d'essali,
exprimée en pourcentage en masse.

11.2 Reproductibilité

La différence absolue entre deux résultats d'essai In-
dividuels, obtenus & I'aide de la méme méthode sur
un matériau identigue soumis a 'essai dans des labo-
ratoires différents par des opérateurs différents utili-
sant des appareillages différents, ne doit pas étre su-
périeure a la limite R de reproductibilité calculée a
{'aide de la formule suivante:

R = 0,04 + 0,06 W,

ot w; est la moyenne des deux résultats d'essal,
exprimeée en pourcentage en masse.

12 1 Rapport d'essai

Le rapport d'essai doit indiquer

55l méthode! selor laguelle I'échantillonnage a été
effectué, si elle est connue;

— la méthode utilisée;
— le {les) résultat{s) d’essai obtenu(s); et

— sila répétabilité a été vérifiée, le résultat final cité
qui a été obtenu.

[l doit, en outre, mentionner tous les détails opératoi-
res non prévus dans la présente Norme internationale,
ou facultatifs, ainsi que les incidents éventuels sus-
ceptibles d'avoir agi sur le (les) résultat(s) d'essai.

Le rapport d'essai doit donner tous les renseigne-
ments nécessaires a lidentification compléete de
['échantillon.

2) 1SO 5725:1986 a été utilisée pour obtenir les données de fidélité. Elle est maintenant annulée et a été remplacée par

'ISO 5725-1:1994 et les parties suivantes.
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(1]

(2]

[3]

(4]

Annexe A
(informative)
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