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LA DETERMINATION 
BUTYROMETRIQUE DES LIPIDES 

D’APRES LA METHODE GERBER
Par Alfred Töpel, chimiste diplômé



docteur N. Gerber

PRINCIPE DE LA METHODE

î

CHAMP D’APPLICATION



PRODUITS CHIMIQUES NECESSAIRES

incolore ou très faiblement 
teinté et sans composants 
pouvant influencer 
le résultat

•

La densité exigée correspond à une concentration de 90 / 91 %. Eviter toute 
concentration différente. De l’acide sulfurique plus concentré attaque à 65°C 
l’alcool amylique et crée par déshydratation de l’oléfine influant le résultat final. 
Des concentrations moins élevées diminuent l’effet d’oxydation. La destruction 
de l’enveloppe de protection des lipides est donc incomplète, ce qui risque de 
provoquer la formation de grumeaux.

Mélange isomère de Méthyle butane 2- 1- ol et Méthyle butane 3 –1-ol

Les alcools amyliques isomères présentent des points d’ébullition différents : 
Méthyle butane 2- 1- ol = 128°C et Méthyle butane 3 –1-ol = 132°C.

Seul ce mélange parmi les alcools isomères connus convient pour la méthode de 
Gerber.

Des impuretés dues aux autres alcools isomères, en particulier l’alcool amylique 
tertiaire Méthyle butane 2-2ol faussent les résultats de l’analyse en révélant un 
contenu en lipides trop élevé.

•

•

•

Limites d’ébullition: 98 % 
(quantité volumétrique) doivent
distiller entre 128 et 132°C 
à une pression d’un bar.

L’alcool amylique ne doit 
renfermer aucun composant 
pouvant influencer le résultat.

Au lieu d’alcool amylique, on pourra 
utiliser des matières de remplace-
ment dans la mesure où ces der-
nières mènent au même résultat.

•

•

•



PREPARATION DE L’ECHANTILLON

Les matières grasses lactées sont plus légères que l’eau et tournent à la crème. Une 
couche de graisse épaisse se forme à la surface. En mélangeant et en renversant prudem-
ment, on revient à l’état initial de la solution.

La mousse fait s’ouvrir l’enveloppe des boules de lipides. Il est ensuite possible que cette 
solution ait tendance à tourner au beurre. Il est alors impossible de répartir les lipides de 
façon homogène. Les matières grasses se liquéfient aux environs de 35–40°C, favorisant 
ainsi la juste répartition.

Les appareils de mesure volumétriques sont échelonnés sur 20°C. Les différences 
de températures influent sur le volume. Les inclusions d’air diminuent la densité et donc 
la masse de la quantité de lait mesurée.

APPAREILS NECESSAIRES



EXECUTION DE L’ANALYSE = PRESCRIPTION DE TRAVAIL

Avec la méthode de Gerber, on injecte 11,0 ml de lait. Grâce à la réduc-

tion de la quantité de lait à 10,75 ml, la quantité de lipides obtenue cor-

respond mieux aux résultats de la méthode de référence. Des résidus de 

lait peuvent subsister si le cou du butyromètre a été mouillé. Une ligne 

de séparation nette entre l’acide et le lait sans bord brunâtre est le signe 

d’un recouvrement correct.

En raison de la densité moindre de l’alcool amylique, les liquides ne se 

mélangent pas.

En règle générale, l’extrémité inférieure du bouchon entre alors en 

contact avec le liquide.

Une forte chaleur se dégage pendant 

le mélange des liquides. Le bouchon 

peut être éjecté en raison de la for-

mation de gaz ou le butyromètre peut 

éventuellement se briser.

La douille du butyromètre est un dis-

positif de sécurité. On peut également 

utiliser une simple serviette au lieu de 

la douille du butyromètre.

Un secouement trop irrégulier ou le 

fait de tenir le butyromètre à l’oblique 

trop longtemps empêche un mélange 

rapide et donc l’effet d’oxydation dans 

tout le liquide ce qui anéantit la mise 

en couches.



Il est particulièrement important de maintenir la température pour l’exac-

titude des résultats. Seule la lecture à 65°C garantit un résultat exact. Si 

la température est inférieure à 65°C, le volume de la colonne de lipides

diminue en conséquence. Un taux de matières grasses moindre est alors 

indiqué.



RESULTATS ET EXACTITUDE DES MESURES



L’échantillonnage double affiche 3,55 % et 3,60 % après la première centrifugation.

3,60 % et 3,65 % après la seconde centrifugation. Le résultat du taux de lipides contenu 
dans le lait homogénéisé sera 3,65 %.

Si une différence supérieure à 0,05 % persiste toutefois après les deux dernières 
opérations, c’est-à-dire après les quatrième et cinquième centrifugations, le résultat de 
cette détermination ne pourra être utilisé.

•

•

•



AVANT-PROPOS: 

1.0 CHAMP D’APPLICATION

2.0 VOLUME

DETERMINATION BUTYROMETRIQUE DES LIPIDES
DANS DIFFERENTS PRODUITS LAITIERS

la détermination butyrométrique des lipides contenus dans le lait est progres-
sivement remplacée par d’autres méthodes d’analyses de routine (effectuées 
avec des appareils tels que LactoStar). Cependant, les produits laitiers tels que 
le fromage, la crème glacée, etc. ne peuvent pas être mesurés par ces appa-
reils ou seulement après une préparation très longue des échantillonnages. 
Les procédés butyrométriques représentent alors une excellente alternative 
pour les analyses de routine concernant ce genre de produit.

3.0 BREVES DESCRIPTIONS DE LA DETERMINATION
BUTYROMETRIQUE DES LIPIDES:

3.1 ... DANS LE LAIT (D’APRES GERBER):

3.2 ... DANS LE LAIT HOMOGENEISE

(Détails, page 19)

3.3 ... DANS LE LAIT ECREME ET LE PETIT-LAIT
Utilisation de butyromètres pour lait écrémé avec échelle réduite d’après Sichler.

3.4 ... DANS LE LAIT CONDENSE (NON SUCRE)



3.5 ... DANS LE BABEURRE (MODIFIE SELON MOHR ET BAUR)

3.6 ... DANS LE LAIT EN POUDRE D’APRES TEICHERT
Utilisation de butyromètres pour lait en poudre d’après la méthode de Teichert.

3.7 ... DANS LA CREME D’APRES ROEDER (METHODE DE PESEE)

Utilisation de butyromètres pour crème d’après la méthode de Roeder.

3.8 ... DANS LA CREME D’APRES SCHULZ-KLEY (METHODE DE PESEE)

Utilisation de butyromètres pour crème d’après la méthode de Schulz-Kley.

3.9 ... DANS LA CREME D’APRES KÖHLER (METHODE DE DOSAGE)

Utilisation de butyromètres pour crème d’après la méthode de Köhler.



3.10 ... DANS LE FROMAGE D’APRES VAN GULIK (METHODE DE PESEE)

(Voir norme ISO 3433) Utilisation de butyromètres à fromage d’après van Gulik.

3.11 ... DANS LA CREME GLACEE PAR KÖHLER (METHODE DE DOSAGE)

Utilisation de butyromètres à crème glacée d’après Köhler.

3.12 ... DANS LA CREME GLACEE PAR ROEDER (METHODE DE PESEE)

Utilisation de butyromètres à crème à la glace d’après Roeder.

3.13 ... DANS LE BEURRE D’APRES ROEDER (METHODE DE DOSAGE)

Utilisation de butyromètres à beurre d’après Roeder.



3.14 ... DANS LA MAYONNAISE D’APRES ROEDER (METHODE DE PESEE)

Utilisation de butyromètres à beurre d’après Roeder.

3.15 DETERMINATION BUTYROMETRIQUE D’APRES GERBER 
(VAN GULIK) DE LA VIANDE ET DE LA CHARCUTERIE
D’après la méthode recommandée par «Pohja et collaborateurs».

î



BUTYROMETRES
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LactoStar



LA NOUVELLE GENERATION D’APPAREILS

Appareil d’analyse du lait avec nettoyage, rinçage et calibrage 
du point zéro complètement automatiques pour analyser le lait 
rapidement et avec précision

* La répétitivité affiche + 0,02 % pour une plage de 0 à 8 %, pour les lipides.  
Dans une plage de mesure plus élevée, de 8 à 40 % de lipides, la répétitivité est de +/- 0,2 %.

ENTER



LactoStar
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LactoFlash



Appareil d’analyse à prix avantageux
pour la détermination rapide et précise des lipides et du SNF
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CENTRIFUGEUSE À USAGES MULTIPLES POUR L’INDUSTRIE DU LAIT



K. Schäfer, ingénieur diplômé

FONCTIONNEMENT À L’ABRI DES VIBRATIONS

TYPE 1: 
Centrifugeuse à
butyromètres posés à plat

TYPE 2: 
Centrifugeuse à rotor à tube 
d’orientation libre

TYPE 3: 
Centrifugeuse avec supports
de butyromètres oscillants

EXCENTRAGE

VERROUILLAGE DU COUVERCLE

CHAUFFAGE

MISE SUR PIED

FONCTIONNEMENT ET MAINTENANCE

CENTRIFUGEUSES DE TABLE POUR LABORATOIRES



NOMBRE DE T/M

Ce en quoi:

R = Rayon horizontal effectif en mm;

N = Nombre de tours à la minute [min–1].

TABLEAU RECAPITULATIF DES RAPPORTS ENTRE LE NOMBRE DE G ET LES TOURS/MIN
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DETERMINATION DE L’AZOTE D’APRES KJELDAHL

DETERMINATION DE L’AZOTE D’APRES KJELDAHL
Anna Politis, technologue en denrées alimentaires diplômée, biotechnologue diplômée



1

L’adjonction de sulfate de potassium sert à faire monter la température 
d’ébullition de l’acide sulfurique et l’adjonction de sulfate de cuivre de catalyseur 
d’oxydation. Existent également sous forme de tablettes Kjeldahl (n° d’art.: 
4230/4231). Lorsque le procédé impliquant les tablettes est effectué, 5 ± 0,1 g de 
lait sont mélangés avec 20 ml d’acide sulfurique et 2 tablettes Kjeldahl, puis on 
laisse reposer 5 min. Le programme de température peut ensuite être exécuté.

L’acide sulfurique est introduit de telle manière qu’il est possible que la 
solution de sulfate de cuivre, le sulfate de potassium ou le lait coulent sur 
le cou de la fiole. Si la fiole est fermée hermétiquement, elle peut être 
conservée pour une dissolution ultérieure.

L’écume qui se forme pendant la chauffe de l’échantillon doit toujours se 
trouver à au moins 4 – 5 cm sous l’ouverture de la fiole. 

Pour déterminer le temps de dissolution spécifique, il est conseillé 
d’effectuer des tests préliminaires avec des échantillons à haute teneur 
en protéines et riches en graisses.

Une cristallisation importante indique une quantité d’acide sulfurique 
trop faible et peut conduire à des valeurs de protéines moindres. 
C’est pourquoi il est conseillé de réduire la perte d’acide sulfurique en 
diminuant l’aspiration.

Avant de retirer la fiole de dissolution chaude de l’unité de dissolution, il 
faut s’assurer qu’aucun liquide de condensation ne s’est formé dans le 
dispositif d’aspiration. Le cas échéant, augmenter la puissance d’aspiration 
avant de démonter la fiole et éliminer le liquide de condensation.

La dissolution non diluée ne doit en aucun cas être conservée longtemps 
(pour la nuit) dans la fiole. Il existe un risque de solidification de 
l’échantillon et il sera alors difficile de lui faire retrouver son état de 
solution. Si l’échantillon est dilué avec 70 ml d’eau après refroidissement, 
il peut sans problème être conservé longtemps.



2

Le distillateur d‘eau doit être placé sur une 
table de laboratoire stable à surface plane 
et horizontale se trouvant à proximité im-
médiate d’un raccord d’eau froide et d’un 
écoulement. La pression de l’eau doit
s’élever à 0,5 bar au moins. 

Avant la mise en service, tous les tuyaux 
doivent être raccordés et l’eau de refroi-
dissement doit fonctionner. Les réservoirs 
doivent être positionnés correctement et 
le niveau testé. Le tuyau d’introduction de 
vapeur d’eau doit être inséré dans la fiole 
de dissolution. Le distillateur d’eau est 
équipé d’une porte de protection. 

Lors de la première distillation, la vapeur 
d’eau chaude est encore en contact avec 
les conduites froides et les éléments en 
verre, ce qui entraîne une formation accrue 
de condensat risquant de conduire à une 
dilution de l’échantillon et à un volume de 
liquide excessifs dans le récipient de disso-
lution. Il est de ce fait nécessaire de réa-
liser un essai témoin. L’introdution de va-
peur d’eau à une température d’env. 106°C 
provoque des bruits plus ou moins forts. Il 
n’y a aucune raison de s’en inquiéter. 

Continuer la distillation jusqu’à ce que le 
volume de distillat atteigne 150 ml.

Environ 2 minutes avant la fin de la distilla-
tion, faire descendre la fiole d’Erlenmeyer 
de manière à ce que l’extrémité du tube de 
trop-plein ne trempe plus dans la solution 
d’acide. Rincer le tube avec un peu d’eau 
et recueillir l’eau de rinçage dans une fiole 
d’Erlenmeyer.



3

Le mélange de rouge de méthyle et de vert de bromocrésol 
(voir 2.5, 2.6) sert d’indicateur. L’indicateur est responsable 
du changement de couleur et signale la fin du titrage.

Le fond neutre améliore la précision et la reproductibilité 
des résultats. Par conséquent, les titrages sont toujours 
réalisés dans des conditions optiques aussi identiques que 
possible.

La dissolution d’après Kjeldahl n’est pas spécifique aux 
acides aminés et aux protéines et concerne tout l’azote de 
composition organique. D’autres composés non protéiques 
sont également ouverts et compris (NPN: azote non protéi-
que). Cependant, leur pourcentage de lait et de produits lai-
tiers est faible et n’est pas pris en compte dans ce calcul. 

S’il faut également évaluer l’azote non protéique (NPN), 
la méthode doit être appliquée conformément à la nor-
me DIN EN ISO 8968-4. Si seul l’azote protéique doit être
évalué, il faut d’abord séparer les protéines de lait. 5 ± 0,1 ml
de lait dilué avec 5±0,1 ml d’eau sont lavés progressi-
vement selon la norme DIN EN ISO 8968-5 avec en tout 
60 ml d’acide trichloracétique à 15 % (w/v), les protéines 
sont précipitées, puis filtrées à travers un filtre en papier 
rigide. Le filtrat contient les composants de l’azote non 
protéique et le précipité filtré contient l’azote protéique. 
Déposer le filtre avec le précipité dans le récipient de 
dissolution et réaliser la détermination de l’azote d’après 
la méthode de Kjeldahl tel que décrit précédemment. Le 
taux de protéines est calculé avec une multiplication par 
le facteur 6,38.

La valeur 6,38 est spécifique au lait et aux produits laitiers 
et a été définie ainsi car les protéines du lait ont une teneur 
en azote de 15,65 % (100:15,65 = 6,38)

Le test en aveugle est important pour le calcul du taux 
d’azote de l’échantillon.



Attention, l’adjonction de peroxyde d’hydrogène 
entraîne une vive réaction.

L’essai en valeur aveugle est réalisé avec 2 ml 
d’eau et 0,25 g de saccharose. L’efficacité de la 
dissolution est étudiée avec 0,08 g de tryptophane 
ou 0,06 g de chlorhydrate de lysine.

Pour contrôler le rendement de la dissolution, on 
utilise un échantillon de 0,18 g de tryptophane ou 
0,16 g de chlorhydrate de lysine et 0,67 g de sac-
charose. On doit retrouver 98 % de l’azote. Dans 
le cas contraire, la température de dissolution ou 
la durée est insuffisante, ou bien l’échantillon est 
carbonisé.

î
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MESURE DE LA VALEUR pH
Anna Politis, technologue en denrées alimentaires diplômée, biotechnologue diplômée

î



En cas de dépôt de graisse ou d’huile, dégraisser la membrane à l’aide de coton imbibé 
d’acétone ou de solution savonneuse. 

En cas de dépôt de protéine sur le diaphragme, tremper l’électrode dans une solution de 
HCl/ pepsine pendant env. 1-2 heures.

Dans le cas d’une contamination au sulfure d’argent, placer l’électrode dans une solution 
de thio-urée et laisser tremper.

En cas de dépôts inorganiques, plonger l’électrode dans 0,1 M HCl ou 0,1 M NaOH pendant 
quelques minutes. On obtient un meilleur nettoyage avec des solutions chaudes à 40-50°C. 

Après chaque procédure de nettoyage, placer l’électrode dans une solution 3M KCl pendant 
environ ¼ d’heure pour renouveler le conditionnement, puis la recalibrer.
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Dès 1895, le chimiste allemand Beckmann, connu pour le thermomètre portant son 
nom, commença à se servir du point de congélation du lait afin de déceler la présence 
d’eau d’apport. En 1920, l’Américain Hortvet a travaillé intensivement avec cette méthode 
et a pu en améliorer certains points importants. Les premiers cryoscopes à thermis-
tance furent introduits sur le marché dans les années soixante. Cependant, leur utili-
sation était encore totalement manuelle. Les cryoscopes à thermistance automatiques, 
permettant de déterminer automatiquement le point de congélation en appuyant sur un 
simple bouton, sont apparus pour la première fois au début des années soixante-dix.

La foire «FoodTec» de 1984 a révélé un progrès
important concernant le cryoscope à thermistance: 
Funke-Gerber présentait pour la première fois un 
appareil à calibrage automatique. Ces travaux inten-
sifs, qui ont permis de faire évoluer considérable-
ment l’appareil, ont connu un autre tournant à cette 
même foire «FoodTec», en 1988, où Funke-Gerber 
présentait un dispositif de détermination du point
de congélation entièrement automatique avec une 
capacité de 220 échantillons/h. 

Avec l’introduction d’une mesure indirecte du point
de congélation (par exemple LactoStar) pour l’ana-
lyse de routine, l’accent fut principalement placé 
sur des appareils de référence capables de dé-
terminer le point de congélation conformément 
aux exigences des normes en vigueur. Ces appa-
reils doivent satisfaire à des exigences très stric-
tes concernant l’exactitude des mesures, car elles 
servent ensuite à calibrer les appareils d’analyses 
de routine. C’est dans ce but que Funke-Gerber a 
développé un cryoscope programmable présentant 
une capacité de dissolution de 0,1 m°C. Cet appareil 
a déjà fait montre de sa précision et de sa fiabilité 
dans de nombreux laboratoires du monde entier. 
Entre-temps, un appareil à multi-échantillonnages 
(CryoStarautomatic) est venu élargir la gamme de 

produits. Depuis janvier 2007, ces appareils sont équipés d’un affichage couleur gra-
phique qui permet d’afficher à l’écran la courbe de congélation dans son ensemble, en 
particulier le processus de recherche de plateau, avec une représentation brevetée.

DETERMINATION DU POINT DE CONGÉLATION

K. Schäfer, ingénieur diplômé et W. Spindler physicien diplômé

HISTOIRE



POINT DE CONGÉLATION:

PRINCIPE DE MESURE:

PROCÉDÉ DE MESURE:



î

î

î î

î

SOURCES D’ERREURS POSSIBLES PENDANT
LE DÉROULEMENT DES MESURES



î

«CryoStar I (ou CryoStar automatic), Funke Gerber»

DECELEMENT DES ERREURS TECHNIQUES

î



î

CALIBRAGE A AU LIEU
DE CALIBRAGE B

DÉCÈLEMENT DES ERREURS PENDANT L’UTILISATION

î

î

INVERSION
DE LA SOLUTION A AVEC
LA SOLUTION B



UTILISATIONS SPÉCIALES/MESURE DE LA CRÈME



CryoStarautomatic CryoStar I



APERÇU DES CARACTÉRISTIQUES PRINCIPALES:

(valeur conseillée: 2,2 ml)



7150

7151

7152

7156

7159

7157

7160



7165

7166

7167

7168

7169

7174

7175

7186

7187

7188



7500

7622

7650

7660

7661

7621

7620

7610

î



7820

7822

7825

7920

7930

7931

7821

I

I

DÉCÈLEMENT DE CALÉFACTION DE COURTE DURÉE



8100

8120

8130

8140

8191

8190

î



8201

8291

8300

8301

8302

8303

8310

8290

î



8314

8320

8332

8340

8313

8312

8331

8330

î

î

î



8350

8370

8380

8381

8382

8400

8401

8410



8420

8430

8441

8450

8440

8504

8503

8502-001

8502

8501

8500

8505

î

î

î



8541

8542

8543

8616

8615

8614

8613

8612

8611

8610

8617

î



8650

8690

8691

î

î



8696

8697

8698

8700

8701

8702

8705



8771

8772

8761

8762

î



8786

8788





(désignation en anglais: accuracy)



(désignation en anglais: trueness, accuracy of the mean, également: 
bias pour la taille de l’erreur systématique)



(désignation en anglais: precision)





L’UTILISATION DE MATÉRIAUX DE RÉFÉRENCE EN LABORATOIRE



<



LA QUALITE COMME POINT DE DEPART





PROCEDES DE CALIBRAGE







LE SCORE Z

s

m
scorez


� i
x

<
< <
>



8800

8815

8814

8813

8812

8811

8810

8809

8808

8801

8802

8803

8804

8805

8806

EPROUVETTE DE LABORATOIRE



8824

8823

8822

8821

8820

8819

8818

8817

8833

8832

8831

8830

8829

8828

8827

8826

8854

8853

8852

8851

8850



8860

8859

8858

8857

8856

8855

8863

8862

8875

8874

8873

8872

8871

8870

8879

8878

8877

8876



8887

8886

8885

8884

8883

8882

8895

8894

8893

8892

8891

8890

8889

8888

8920



8984

8983

8982

8981

8980

8994

8993

8992

8991

8990

8974

8973

8972

8971

8970

8985

8995



9081

9090

9121

9080

9120

9050

9056

9054



9233

9232

9231

9230

9190

9211

9201



9239

9257

9238

9237

9236

9235

9256

9255

9300



9365

9401

9400

9364

9363

9362

9361

9360

î

î



9440

9470

9411

9410

9409

9408

9407

9405

9406



9510

9485

9484

9498

9495

9511

9488

9487

9489





î

î

î

î î

TABLE DES ENTRÉES PAR ORDRE ALPHABÉTIQUE



î

î

î

î



î









NOTES






