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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'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 (IEC) en ce qui
concerne la normalisation électrotechnique.

Les procédures utilisées pour élaborer le présent document et celles destinées a sa mise a jour sont
décrites dans les Directives ISO/IEC, Partie 1. Il convient, en particulier de prendre note des différents
critéres d’approbation requis pour les différents types de documents ISO. Le présent document a été
rédigé conformément aux regles de rédaction données dans les Directives ISO/IEC, Partie 2 (voir www.
iso.org/directives).

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. Les détails concernant
les références aux droits de propriété intellectuelle ou autres droits analogues identifiés lors de
I'élaboration du document sont indiqués dans I'Introduction et/ou dans la liste des déclarations de
brevets recues par I'lSO (voir www.iso.org/brevets).

Les appellations commerciales éventuellement mentionnées dans le présent document sont données
pour information, par souci de commodité, a I'intention des utilisateurs et ne sauraient constituer un
engagement.

Pour une explication de la signification des termes et expressions spécifiques de I'ISO liés a
I'’évaluation de la conformité, ou pour toute information au sujet de I'adhésion de I'ISO aux principes
de I'OMC concernant les obstacles techniques au commerce (OTC), voir le lien suivant: Avant-propos —

Informations supplémentaires.

Le comité chargé de I'élaboration du présent document est I'ISO/TC 34, Produits alimentaires, sous-
comité SC 11, Corps gras d’origines animale et végétale.

Cette premiere édition annule et remplace I'lSO/TS 21033:2011, qui a fait'objet d’'une révision technique.
Elle incorpore également '’Amendement ISO/TS 21033:2011/Amd.1:2012. Le domaine d’application a
été révisé pour indiquer que le document n’est pas applicable au lait et aux produits laitiers.
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Corps gras d’origines animale et végétale — Détermination
des éléments traces dans les corps gras par spectrométrie
d’émission optique a plasma induit par haute fréquence
(ICP-OES)

1 Domaine d’application

La présente Norme internationale spécifie une méthode d’analyse par spectrométrie d’émission
optique avec source a plasma induit par haute fréquence (ICP-OES) pour déterminer la teneur en
éléments traces des huiles. Selon le solvant de dilution utilisé, la plupart des types d’huiles végétales
peuvent étre analysés (huiles brutes, dégommées, raffinées, décolorées, désodorisées et hydrogénées)
et presque tous les types de lécithines et de phospholipides. Le lait et les produits laitiers (ou corps gras
extraits du lait et des produits laitiers) ne relévent pas du domaine d’application de la présente Norme
internationale.

Cette méthode convient seulement lorsque les éléments sont présents sous forme solubilisée. De fines
particules comme la terre décolorante, les particules métalliques et la rouille peuvent donner un
faible taux de récupération des éléments traces présents car I'analyse par ICP-OES est affectée par des
problemes liés a la nébulisation et a 'atomisation.

NOTE La seule méthode directe sans calcination préalable appropriée aux échantillons contenant de fines
particules est la spectrométrie d’absorption atomique utilisant un four en graphite.

2 Références normatives

Les documents ci-apres, dans leur intégralité ou non, sont des références normatives indispensables a
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 661, Corps gras d'origines animale et végétale — Préparation de I'échantillon pour essai
[SO 6353-2, Réactifs pour analyse chimique — Partie 2: Spécifications — Premiere série

ISO 6353-3, Réactifs pour analyse chimique — Partie 3: Spécifications — Deuxiéme série

3 Termes et définitions

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

31
élément trace
élément présent en tres faible concentration

Note 1 a l'article: La teneur en éléments traces est exprimée en fraction massique en milligrammes par
kilogramme.

4 Principe

Des huiles végétales diluées dans un solvant sont analysées afin de déterminer leur teneur en éléments
traces par aspiration directe. Les échantillons liquides sont nébulisés et transportés jusqu’a la source
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d’excitation par un courant gazeux. Les atomes sont quantifiés par mesurage des raies d’émission
spécifiques produites par le retour a I'état fondamental d’atomes de niveaux d’énergie élevés.

5 Réactifs
AVERTISSEMENT — Lattention est attirée sur les réglementations nationales traitant de
la manipulation des substances dangereuses ainsi que sur les obligations y afférentes de

I'utilisateur. Les mesures de sécurité sur les plans technique, organisationnel et du personnel
doivent étre suivies.

Saufindication contraire, utiliser des réactifs spécifiés dans I'ISO 6353-2 et 'lSO 6353-3, le cas échéant,
sinon utiliser des réactifs de qualité analytique reconnue.

5.1 1-Butanol, ISO 6353-3.
5.2 Kéroseéne.
5.3 Xyléne, ISO 6353-3.

5.4 Eléments étalons, présents en solution sous forme de matériau organique solublel). Des étalons
multi-éléments peuvent étre utilisés.

5.5 Huile de base?), utilisable pour controler I'huile a blanc utilisée et diluer les solutions étalons en
cas de besoin.

5.6 Huile a blanc, en général, une huile de soja raffinée et décolorée ou toute autre huile, dont
I’absence d’éléments traces a été vérifiée.

5.7 Mélange d’huile a blanc (5.6) et de 1-Butanol (5.1), fraction massique W(hyile 2 blanc) = 50 g/100 g.

6 Appareillage

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

6.1 Spectrometre d’émission optique a plasma induit par haute fréquence.
6.2 Balance analytique, lisibilité 0,000 1 g, précision de pesage 0,001 g.

6.3 Four, pouvant étre maintenu a une température de (60 + 2) °C.

6.4 Agitateur-mélangeur inclinable.

6.5 Fioles jaugées, d'une capacité de 100 ml.

1) Les produits SPEX sont des exemples de produits appropriés disponibles sur le marché. Cette information
est donnée a l'intention des utilisateurs du présent document et ne signifie nullement que I'ISO approuve ou
recommande I'emploi exclusif des produit ainsi désignés.

2) Lhuile de base 20 ou I'huile de base 75 de la société Accu-Standard sont des exemples de produits appropriés
disponibles sur le marché. Cette information est donnée a l'intention des utilisateurs du présent document et ne
signifie nullement que I'ISO approuve ou recommande I'emploi exclusif des produit ainsi désignés.
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7 Echantillonnage

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 5555[11.

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

8 Préparation de I’échantillon pour essai

Préparer les échantillons pour essai conformément a I'ISO 661, mais il convient de ne pas clarifier les
échantillons.

9 Mode opératoire
9.1 Généralités

9.1.1 Faire fondre les échantillons solides a environ 10 °C au-dessus de leur point de fusion et les
homogénéiser avant dilution. Maintenir au chaud I'échantillon dilué et veiller a ce qu'il reste en solution
pendant toute I'analyse. Pour I'analyse des corps gras hydrogénés, la température maximale est de 60 °C.

9.1.2 Tous les échantillons, étalons et blancs sont dilués (fractions volumiques égales) avec du
1-butanol (kérosene ou xyléne) pour réduire la viscosité de I'huile en vue de faciliter la nébulisation.
Certains échantillons sont plus solubles dans le 1-butanol que d’autres.

Le 1-butanol est préférable au kéroséne car il présente une meilleure tolérance a I'humidité et permet
d’obtenir un débit supérieur avec une pression plus importante sans éteindre la torche. Cette tolérance
accrue a 'humidité permet d’analyser des huiles brutes et des lécithines sans séparation des phases. Un
débit accru permet d’'améliorer les limites de détection.

Si l'on utilise du kérosene ou du xyléne, toutes les conditions de fonctionnement de lI'instrument,
par exemple le débit de la pompe, sont modifiées par rapport a celles fixées pour le 1-butanol. Par
conséquent, I'analyse doit étre standardisée et toutes les analyses doivent étre réalisées en dissolvant
tous les étalons, blancs et échantillons dans le méme solvant.

9.1.3 Allumer la torche a plasma et la laisser chauffer. Configurer l'instrument conformément
aux instructions du fabricant. Les éléments peuvent étre détectés aux raies d’émission principales
(voir Tableau 1). D’autres raies d’émission et des instructions relatives au réglage des instruments sont
données dans 'EN 14538I[5] et dans I'ISO 10540-3[4].
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