MESURE DE LA LIPOLYSE DANS LE LAIT

Un phénoméne préoccupant

La lipolyse de la matdre grasse (MG) est un faciowr o
préoccupa ge plus en pus lBs transiormateurs en ralsen ga la
baissa ga qualitd {mauvais golts) gu'elle oocasionre dens
carlaing produils Eillens,

Mainfenant bien  idenfifides, ks causas  prncipales  du
dirvioppemant de la lipolyse sont Bdes aux modas de trals, de
iranstert et de conservation du |8 dans ie |2k, qui song & Porigine
de chocs physigues el thammiquas plus oy moings rdquents qui
fragiksent s globules gras o1 favorisend le contact de la MG ave
lag anzymes liplyliques présentes dans be il {Ipase raturglie oy
[ail, lipases da conlAaminalion Dacldhenna).

Dans oertyins dépardemonts, Firterprolession |aifbne, aing que
oarlaings enkeprisos ont difl commenod & prandre e comple b
critéra “lipoiyse” dans e palement du it 2 cetie tendanca va Sa
ddvaloppar.

Une ndcessaire harmonksation des mélhodes do
dosage

Afin de permelrs kB mesure de [a fipolyss, les laboratcires
interprojessonmels concernds ant M6 amends & taire un chob da
méthode de dosape entra deux cabdgorios - les méthodes
tirimatriquas (Familg des meithedes BO1 -Buegay of Dairy
Induskies-] & les mihodes coloiméingues  (amile  des
métThodas aux savons da culvre ou MEC).

Ces meModag magurant bules Facdind de la ME, diecmmant
Fde & la leneur an acides gras Tbres [AGL), sneur qui crolt au fur
el & mesure que Sa développe 1a Fpelyss,

Compée oo de oo conbexte el de louveriure du Barchd
Ewrnpéan, il devient indispensable dassurer une homogdndils
dang les praiiques ot la quelid Ons rdsullais des laboraioires
kangais, Clesl pourguol CECALAIT & mis an place, & faucmns
1844, des chalnas nallonstas danalysas s oo crittre. Colos-ci
arl mis an dvidence une dversilé de pratiques, gui ndceesile una
harmonisaion dans  l@  cadre dune  wlilisation da  lypa
réglemantaine, Co ravad es! achesfioment en cours aves Faide de
CECALAIT,

s, nous apparail-l ulile de présentar las deux mathedes de
rouiing du dosage de Fasidild de & WG, BODI el gavons de cuivra,
d' une par dans op numidro da la Lelire de Cecalait, dautre pan
dans un prochain nemdrg, alin de de souligher les paints
primordialis quill comdan] de malinsar,

La méthoda BDI

Elle g subl da nombreux aménapements & modilications depuis
ges pramidees applications, ca qui lad que l'on a plubdl aflaine &
une famille de mathodas. On distingus natammean b mdtheds de
Jamodle (1972), la méthade de Driaggan el al. (1977), la mathode
A de Chilllard at al, (1963) et la mélhade, adopiée par la
Fadaralion Intemationale da Laipre (FIL), dédite en déiail dans
s Bdletinn FIL W™ 8985 da 1891, Bl dowalt #irg adopits comma

Feaf e dans un avenic proshe e davrail de oo lal constiluer une
réfdrences intarralonsa.

Pour ung présanation comphite de la mithoda, on 58 rilérara ay
Bulladin FIL M~ 2E5, Mous Iraitenons c-dessaus des principes el
dos poinls clals gui ndcoselent e hemonization &b un bon
comndle |

PRINCIPE DE LA METHODRE

Far meilange awgo wre  solulion  ddergento, subd  dhuna
dicantation & 95-100°C, la ME du il esl séparés do la phase
aquizeg oy g, Lagidtd libee conterg gans gofte MG o5 alorg
titrga (& parlir dun aliquat en solylion dans un soivanl crpanicus)
& Feide dune liguewr skcalineg an solulion aicoolqus &0 an
prégence un Rdicaleur coband,

LEATRACTION

L'exraciion ast la risuliante de diférems phénoménes physico-
chimiquas plus au moins simuttanés, qui sonl droflemant s 4 la
nalue des produils en présenca o1 & laurs  proporticns
raapactives, aux condiions e mifau (pH & lamparaiee) ot & la
durde de Fexiracion. Caus-of condilorment la Endration physigua
das AGL du lal june coaguialion éveniuelle des casdines an
rederd une pariie), el la disribulion dés AGL enire la phase
aqueuse el la phase grasse gui sera analysde (sBet de la
digsociaion des AGL, Bée au pH e du coalliciend de patags enle
phase aquewmss el grassa),

HATTACI IS ATIOMN
O Tampératurg - durde

Les diflérentas varianies de la méthode BOI saccordent sur une
empédraiure daxiracion de B5-100°C pandant 15 mn.

@ pH

Las pH daxiracton varent seon los cas enbie 5.5 (Chillard et al.
1363) &l 6,6 (Driessen at al,, 1977: FIL, 1991}, ce qul anfralng das
dillérencas moyannes da 10% enire les deux axinames (woir
Figure 1).

La FIL a donc srsd son chaix sur un pH de &8, prache de salul
du kil e mariéra & o que Vexiracion neaniraing pas e
maodificaion dans la dissgcialion des AGL el donc dans lawr
di=tributian anire phasa grassa ¢ phasa agueuse,

& Fapport woluma dis talt § walume de Salution détengenbs

Ung vara@on méme fakle g8 ca rappon enbaing une mogdhicalion
de dislribulion anlre phage afueuss el phasa grassa, du fail d'un
coeflicient de parlage, qui e vane pas. Selon ks dilerentss
warianles de la méthade, by rapport varie enire 11 &l 421 1 Oran a
masund quiung medification de co rapport de 431 & 31 enbralne
ung dimimion apparanta de Fackdibd da 10%. La proporiion kal §
daergent a donc alé Exde a4 350, 8 rapporl B pls
Communéimanl ulifisd.



% Malure dlas prosduies de fa solulion délergands

Toules les lomades ulisées en méshode BDI conliemner? du
Tiibam X-100, assecs & un polyphosphale de sotium. Lo cholk du
pofyohosphale dédiemine be pH de (@ solution dextraclien,
Cardaines ont landance & s'hydmofyser lors du sjowr au bain
mare & $5-100°C et ke pH déorolt rapidoment jusgui Boculation
des casdined. La Fil a adopld Fublisation du Miraphosphale da
zodium, qui permed Foblenticn direcle en pH proche de &6 ¢f un
Efusiement inal phis aisd,

Certaings lormulations da saluliors délengentos Induent eoil de
Purérg, seil da NMeopropanad qui onl pour oftet e madlar e pH au
la polaridd de la phase aqueuse. Gas produils sont & prasoine, e
tank que sounces polantelos de bigis.

Bl o la WG A pi &
acidid da la MG 4 pH 65

salution délergants

o
] 1 & n L r

Figure 1 = augrantabion relalive de Facicid o la MG du ki
am fonclion e la dbécrolssance du pH oG8 la eslulion
dibergente {Yan Aousal, 1563 in Bullatin FIL W35S, 19914)

ZTITRATION DE LA MATIERE GRASSE

La lilration reprerd les ddments de la nome FIL GB:19A8G9,
“Desape de Facdié oe la WG dang les produils 4 base de MG
laiidre®, mais an a5 adaplant & de labies guankids de M.

Ciak [aldas quaniiés sont Bhes au valume de lail ndcessaire qul &
2l fed & 16 ml, en lonclion de conskdémions prafgues da
prékvement (voluma da pedicvamant lmilé, car @ y a Fales
analysas & elfecluar) et danalyse (uilization de réciplents
parmaltant Fanalyse de sdrkes mporanies, dong de dimensions
redduitag, els gua e bulyramdires de Van Gullk ou les lubas da
MORMED). Dans ces congilions, un ialt & 40 g4 da MG pammed
dgxlraire anviron 640 mg g MG, oo qui permet da rdaliser
chamque dosags an double ave: des prses dessal de 280 mg. En
deca, la précsEion des risulals risque de devenr incompatind
avet: une ullisaion réglementaina.

Gompla lanu O@s lalbies quaniids de MG ansi mises en jo, il
impoata da conirdar BE painis asserdiels suivants ;

axiracticn de la Hﬂlﬂnhm-ﬂe

- prépision des prisas o e,
- predaclion cortns k2 COg de Falr (phégeaps, bultage):
- eacliiucke du titve dae & Fqusur g lilralian (diulion précise);

= précision de la distribuscn g ka liqusur de Srabon {conindle
pandéral, sur toul ou partie de Réchalla);

- dédarminafion du point ddgquivalance (ndicaleur adapht,
ek dirie).

La titraficn peut @lre rialsse an confifu, comme b prdcanisa i
FIL {prisps dassai succosshes dans la méma salvant de la M)
ou an decondinu [changement de solvanl at de récipient), mais
dans ce demier cas des précautions  Aldmentsies  sont
rdpessaires.

0 présision dog prises dessai
2 Mormes selon e buletin N° 265 da lg FIL

#* La quaniig roquise pour le dosage a5 de 250 mg da MG,
pricise 4 2 mg pebs, soil une oldrance refathe de + 0.8%, ca qu
DCCEENNMG LN armaur Bysidmalique de & 0,008 meg/100 g

# Lo gysiéme da pess dassal (senngus caRnide) ne dail pas
anlrairer deffel de contaminalion anire dchandlans supsdrieur &
A%, solt ertm uno MG & 050 megild g &l uma ME & 15
meg It g une errawr da 0,03 megM0l g, Par aillews, le sysiima
do priss d'eses ool Al repdlable car Pereur de rdpdiabiling
ralalive s'apoigue Aux nésullats. La sirakon propremant dile dail
raspaciar la narma SB1805, o r = 0,05 megrind g sofl un CV da
1,689, La prise d'assai devra dono respeciar gu mains calle valeor
de OV de 1 5%,

bl Mesure volumdtrigus (yEIRme e coninu)

L'adopliocn dun systdme de distribution se fera aprés essai par
DHH_HI winificaton que Ix sysiéme mspacle bien cés Mormeas de
précition.

Dans cos condifons, peur un reutal individusl, e cumud das
areurs syslémaiques al aléalires iolénkes mewmchders pas &
4,5%, soi 0046 megt 100 @ au niveau de 1 meqii 00 g (Fermaur de
coftamination vient en additian da cafla errair).

Les seringues A expulsion lolale peuvent cormenir 3 co bpe
duliksatian

&1 Masure pondirale (syshima deconfing)

Ce sysleme parmal la maiiies paraile de t prise dessal, 8
pracision Alanl cale g8 la balsnce whllsde. Colle balancs
anahylique & 109 g sera winlde rdguitrement |poids de
rtrence, sendor di contrile agndd).

Dang ces condilans, lerreur de prdléeemant sl wes Eaibla at
maxcéde pas 0.5% scit DO0S magiDl g & un miveau de 1
gD g,



& prateclion contrg ke GO da 'air

Le gar carbonique do lar poul &he Eed sous lome dacide

caloniqua par la Iqueur alcaling el faussor les dosages par
EET

a1 Evacuslion § Farol

® La montage de ttratln doll permetive d'éEmings g GOy, Un
Sowant dazole pur, sxempl g8 GO doil permaetine da chassar leg
fraces oa 03 dans lo eciplert de fifaton cles Fascks
sdvaguant par Ferilice dinroduction de la prige decsal dans b
cas ofun gyabdime de dosage en conlirm (v ligure 2]

I afivde de Fazol, passamt par we boulede de lavge
CrvHaran de Fafar da pdiroks

2 admission oune solufon aicaine § QOTN depuis e bueile
e itralon semmi-auamaigue

3. sonde oo, connecide d W eslovimdire of 4 pne chaine e
AlradoT

4, onfice dfnireducion dy solvam de i@ AN af oo peigad oy

5, agitalau

Figure 2 : Schdma da moentage pour fa tiraiion succassive de
diflgramies priges o'eszai dans ko mdme sofvant g la MG (in
Buliation FIL W 3H65, 1951)

# Dans un mantage en dsconling, ke nouveaw rdoiplent avec
prisa dessal sera purge & Faksde avant Mindreductian o salvant
dans la MG el le début de la liration.

Un “blanc réacifs’ (soheant saul) sada elfeched réguliremant
ioutes les 10 analyses) el son acdid sera sousbale Gux
résullals e routing (veir Rorme FIL 68:1989),

L} Chede de by ligugyr oo Giralion
La liquewr afcaline prédconisda par la FEL {tétra M bubdammenium
hydroayde [liranl} dans le 2 peopanol § médhanad (solvani)) a
Pavanlage e solubiigar plus fiblemend e COg ambianl par

rappodl & la classique polasse aicopligue. Naanmens, elle dail
dene prépanda axtemporandmant

& Exaciinag du lire de 1a Boueur de Hivatian

L'errgyr relalive axislan] sur' ce bime =5 répercute intégrabament
BUT les rasuitale das dosapes af peut @'addiionnar Bux erews de
i o esaai

Le fitrant FIL garanft une bonme stblis jcumalitee de son tire
(pau sanEibda aw C0a, laible dvaporation du esdeant, bonng
alfinide du Srand e de son sohand), mais ce P doll 4o
parfailemant délerming par rappert & une  solution  dbalon
dhydragdnophtalale do pofasgium, en préserce de bleu da
tymod. En auire, des analyies de cortida réguilinas sur une MG
da contriile (Mmoing ou g8 rdfsrence (préparde salen la pamme FIL
GELT98S5 ou le Bulledin FIL N' 255 de 931} doivenl permalire da
wiriliar gi ke lilre dvodue ef, o cas dchéant, den redéemminge 1
valeur.

€ Précisicn de la distribigion dis la queur e Hirabicn

ajy L'areur redative o la Hirafon se rdparcute dimclemen] sur lag
résullats = an winfera par pesde lg justesse du sysséme de
diginbmlion sur Mdchalle de delribu ion wilisde,

- 80 cas de sysitime subamaligue aves maleur pas & pas, un
régiage sera eflechud (emeur relative ; 0,3%)

- dans le cas de microburalls, on meswerm WS BIMEUS
gveniuziles & @fdrenis nveals de chule pour penrsaire das
cormerlions & macessaing [ereur relafve avlowr de 0.5% en
valaur malalive).

&) La résclution du syshéma da diswribulian derming calie de la
fedthode @ une mischution de O megi00 g ndcessile une
masure dir chide de bunaile da 0,025 ml. Lo tilkxlin FIL 285 da
18491 fiwe la division minimale pour wie microburatie 4 0,005 ml
qui permel doilenin ure lele rdsoluiion par astimatian etie 2
divisicng,

o Précizion de la ddlerminration du poinl déguivalencn

Meilbewre est Patlinibd de fa Bquaur de Bralion aves ke solvan de la
MG et celle da ca demiar aves la MG ele-méme, mellsue asi
retlArERaation de l'adidibd de a MG, ol ke chaix des experts de ia
FIL.

Campta lenu de i3 lalble enic du miied, la spue méhoda de
délerminakon  du poinl  ddquivalence  ost  Pullizafion  dun
indicaleur coltrd (une sonde & pH n'ast pap approprids), Le choi
dia cel indicatawr sl dong pafculSnement smpartant. Le Hey da
thyamod {dans e 2 propanal) gui 4 un virage nés procha du peink
diiquivalenca, aat, da oo fail, e plus aporoprdd

La détarminalion du poind de wirapa, réaisde da manidne visusdlas
peut dire laciide par fuliEzation dune sonde oplique 4 GO0-R20
pm. 0N peut ¥ asscoier une mecroburetic aulomabgue qui
simpifiers Iy iraval du laborantin et permet de gagnar du iemps.
&l la densité oplique au point déquivalence est préalatioment
reglda, fereur du manipmdatewr &5l supphimés (appeiciation du
wirage, erneur de el

Conclusion

La procédure publée par la FIL 651 ke mdsullal dure aptimisaion
des dldrenles dtapes da la mélthode par des  axpers



imlerrationauy. Dans ce cadre, la méthode dait permatire de
respecier ios valours de fdélig qul ¥ sanl dornédes ;

réapdabmce ; r= 0,05 meqhi0d g
reproduciibilitd : R = 0,08 meg/100 g

Dang Ges condilions, les ereurs systémaliques dun groups
enlraind o laboraboines se distribueend dans o fawechalle e &
0,048 meg 100 g or qui recoarme ins dilfdérenios mmeus de
sbation drumérdas cl-dessus aves BrE lokrances respeclives
Bepocidas & Pameyr draxiracticon.
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