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Recherche et dosage de l'eau de ringage
contenue dans les cremes
livrées aux centrales beurriéeres

par Dr Paul Demont, chef, et Nicolas Lederer, stagiaire
du Laboratoire de la Station laitiére cantonale de Grangeneuve-Fribourg

Il semble a premiere vue que la recherche et le dosage de I'eau introduite
dans les crémes par le ringage des récipients et des écrémeuses soient un luxe
de controle, puisque les crémes ne sont payées aux fournisseurs qu’au pourcentage
de leur teneur en matiére grasse convertie en beurre fabriqué. Or la présence
assez fréquente dans les cremes de cette eau de ringage est un sujet de préoccu-
pation constante pour les centrales beurriéres qui se livrent spécialement a la
fabrication d’un beurre de choix, comme le «Floralp» par exemple ou qui font
commerce de créme pasteurisée pour les besoins de l’alimentation.

Cette présence insolite d’eau, cause de mauvais gotts et d’odeurs douteuses
comme aussi d’infections microbiennes malencontreuses, doit étre éliminée a tout
prix. Mais cela n’est cependant possible que si le fournisseur de créme, qui est
le centrifugeur de lait, s’abstient complétement d'utiliser de 'eau pour le ringage
des récipients et de son écrémeuse et n’emploie strictement a cet effet que du
lait centrifugé. Ce dernier, de par sa provenance, ne peut apporter a la créme
que ce que le lait lui-méme contenait a l'origine et que ce qui peut ensuite se
retrouver naturellement, mais partiellement toutefois dans la créme.
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Devant la négligeance des centrifugeurs a se tenir strictement aux indications
des centrales beurriéres pour la production des crémes, il y a lieu de pouvoir
prendre des mesures coercitives que l'on ne peut cependant pas exercer sans
faire préalablement la preuve de la présence d’eau dans les crémes. Les essais
que nous avons entrepris pour établir cette preuve répondaient a un réel besoin.
Nous avons été, en effet, sollicité a plusieurs reprises par M. Reynaud, ing. agr.
directeur de Cremo S.A. a Fribourg, a rechercher un procédé analytique rapide
permettant non seulement de dépister la présence d’eau dans les crémes, mais
encore d’en effectuer le dosage. Pour répondre aux desiderata, le procéde doit
permettre le travail en série, ne pas reposer sur le principe de la cryoscopie,
mais présenter toutefois l'avantage de cette derniere: la récupération de la
matiére grasse des crémes apres les essais.

Sachant que de tous les procédés analytiques rapides destinés a dépister le
mouillagedes laits, seul celui de la détermination du chiffre de réfraction du
sérum du lait au moyen du réfractomere a immersion de Zeuss répond aux deux
premiéres conditions: la rapidité et le travail en série, nous avons alors recherché
par quel artifice il pourrait aussi étre appliqué aux creémes pour répondre en
plus a la troisieme condition: la récupération de la matiere grasse apres les essais.

L’artifice proposé par nous consiste donc a séparer par centrifugation la
creme aussi completement que possible en ses deux fractions constitutives el
superposées l'une a l'autre (fraction grasse en dessus et fraction maigre en
dessous), puis de les disjoindre pour obtenir d'une part la fraction maigre que
I'on soumet au traitement par le réactif d’Ambiihl et Weiss afin d’en recueillir
le sérum a réfractométrer et d’autre part la fraction grasse pour la récupération.

Pour réaliser la séparation et ensuite la disjonction de la créeme en ses deux
fractions, nous avons fait construire par la Maison /. E. Gerber & Cie a Zurich
(qui les fournit aux intéressés) des tubes «PD» spéciaux en verre d’une capacité
utile de 40 cm?® et refondus a I'une des extrémités, puis étirés en un mamelon
perforé de 13 mm de longueur sur 13 mm de diameétre, et pouvant étre coiffés
d’'un capuchon en caoutchouc pour les fermer. Les tubes eux-mémes ont une
longueur totale de 13 cm, leur diameétre intérieur est de 22,5 mm et 'extérieur
de 25,5 mm. Ils s’adaptent parfaitement aux douilles des centrifugeurs Gerber
pour le dosage de la matiére grasse des produits laitiers. Les tubes sont fermés
a leur extrémité supérieure par un bouchon a rebord en caoutchouc, percé au
centre, et dans lequel on enfonce finalement un clou de verre pour en assurer
le fermeture parfaite.

Préparation des échantillons de crémes pour la mesure réfractométrique et
la récupération de la matiere grasse. — On dispose sur une étagere les tubes «PD»
et on appose sur chaque écusson dépoli un numéro correspondant a celui de la
créme a essayer, puis on coiffe le mamelon de chaque tube avec un capuchon de
caoutchouc. On introduit alors les crémes dans leurs tubes respectifs en ayant
soin sans toucher le bord d’en mettre 40 cm? c.-a-d. jusqu’a ce que le niveau de
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la créme atteigne a 1 cm?® du bord supérieur. On ajuste ensuite sur chaque tube
son bouchon a rebord, débarassé de son clou, en évitant que la creme ne souille
la partie du verre en contact avec le bouchon afin que celui-ci adhere parfaite-
ment. On enfonce finalement le clou de verre dans le trou en ayant soin au-
paravant de le graisser avec une trace de créme pour faciliter son entrée.

Les tubes ainsi préparés sont placés dans les douiiles du centrifugeur Gerber
et soumis a une premiere centrifugation d'une durée de 40 minutes a la vitesse
de 1200 tours-minute. Apres quoi, ils sont relevés et replacés sur 'étagere. Sur
chaque tube, on repere alors le niveau de séparation de la fraction grasse d’avec
la fraction maigre et I'on en fixe I'’emplacement au moyen d’un trait au crayon
de couleur gras. On remet alors les tubes dans le centrifugeur et I'on refait une
nouvelle centrifugation d’'une demi-heure. On releve une deuxieme fois les tubes,
fixe au crayon gras le nouvel emplacement du niveau de séparation, qui se trouve
nécessairement un peu plus haut dans les tubes, puis on centrifuge une troisieme
fois durant aussi 30 minutes.

Apres la troisieme centrifugation, les tubes sont remis sur I'étagere et celle-ci
est portée au frigidaire ou elle restera environ une quinzaine d’heures a la tem-
pérature de 3° a 4° C. On s’assurera toutefois encore, avant de soumettre les
tubes a 'action du froid, que dans chaque tube le volume de la fraction maigre
est, apres cette troisieme centrifugation, supérieur au volume de la fraction
grasse pour pouvoir disposer au moins de 20 cm® de la fraction maigre. Cette
derniere, comme nous avons pl nous en rendre compte, est vraiment fortement
dégraissée, les dosages faits ne sous ayant jamais révélé plus de 0,2 a 0,3 °/o de
matiere grasse restante.

Sous 'action du froid, la fraction grasse durcit et devient entierement solide
alors que la fraction maigre reste liquide, ce qui en permet la disjonction. On
effectue cette derniere de la maniere suivante: On dispose dans les trous profonds
d’un bloc de bois un nombre adéquat de tubes a essai gradués de 20 cm?®, portant
un bec et numérotés comme les échantillons. On prend alors les tubes a creme
chacun a son tour, on enléve la coiffe du mamelon et pose celui-ci sur le tube
gradué de maniére a ce que le mamelon s’y enfonce sans difficulté pour main-
tenir le tube a créme en équilibre. On retire d’abord le clou de verre puis le
bouchon a rebord et on introduit le long de la paroi du tube et a travers la
créme durcie une aiguille a tricoter pour y pratiquer un canal par lequel 'air
pourra rentrer et permettre ainsi a la fraction maigre de s'écouler par l'orifice
du mamelon dans le tube gradué, tandisque dans le tube, la fraction grasse reste
adhérente. On récupére cette derniére de la mani¢re que l'on voudra, nous
n’insistons pas la dessus.

La quantité de fraction maigre recueillie par tube gradué doit étre au mini-
mum de 20 cm?. S’il y en avait un peu plus, on retirerait I’excédent au moyen
d’'une pipette. A chaque tube gradué, on ajoute alors du réactif d’Ambiikl et
Weiss a raison de 1 /o de la quantité, soit pour 20 cm?® de fraction maigre 0,2 cm?®
de réactif chloromercurique distribué au moyen d’'une microburette a nourrice.
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Apres adjonction, chaque tube, bouché avec le pouce, est vigoureusement secoué
et son contenu caillebotté est versé sur un filtre sec pour en recueillir le sérum.

Les opérations qui suivent sont celles que 'on pratique pour déterminer au
réfractomeétre le chiffre de réfraction des lactosérums ordinaires préparés a froid
par la méthode d’Ambiikl et Weiss au moyen de la solution chlorhydrique con-
centrée de chlorure mercurique. Nous n’insisterons pas sur leur exécution qui est
connue de tous les analystes du lait ).

Appréciation des résultats: Les cremes fournies aux centrales beurriéres par
les centrifugeurs (laiterie-fromagerie ou local de coulage) sont toujours la ré-
sultante des laits nombreux et divers regus a la coulée. Elles proviennent d’un
ensemble plus ou moins grand de vaches et de ce fait présentent un chiffre de
réfraction du sérum chloromercurique de la fraction maigre trés constant, os-
cillant entre 42,5 et 43 au réfractometre, comme nous avons pl nous en con-
vaincre par les nombreuses analyses faites sur des cremes obtenues a partir de
laits de grand mélange. Il s’en suit naturellement que tout chiffre de réfraction
inférieur a 42 doit étre considéré comme un indice de mouillage quelconque
voulu ou non au cours de la manutention de la creme.

Les cremes livrées ont une teneur en matiere grasse variant de 20 a 40 %,
mais plus généralement celle-ci est voisine de 30 °/o. Or, comme cette matiére
grasse n'est pas miscible a l'eau, il s’en suit que s’il arrive, d’'une fagon ou
d’une autre, que de I'eau vienne a pénétrer dans la créme, I'eau s’ajoutera im-

Tableau d’appréciation de I'eau contenue dans la fraction maigre d’'une créme
par lecture du chiffre de réfraction du sérum chloromercurique, au réfractométre
a immersion de Zeiss, a 17,5° C

Chiffre de réfraction % d'eau contenue Chiffre de réfraction % d'eau contenue
du sérum dans la fraction du sérum dans la fraction
chloromercurique maigre de la créme chloromercuripue maigre de la créme
42,5 0 37,45 24
41,9 2 Dl 26
41,4 4 36,9 28
40,8 6 36,6 30
40,4 8 36,3 32
40,0 10 36,0 34
39,6 12 35,8 36
89,2 14 25,0 38
38,8 16 355 40
38,4 18 34,7 45
38,1 20 34,2 50
81,7 22
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manquablement & la fraction maigre et se retrouvera intégralement en elle. Le
procédé, que nous avons ¢laboré par I'introduction de I'artifice dont il est question
auparavant, fournit donc une fraction maigre dont le chiffre de réfraction du
sérum permet non point de dire quelle est la quantité d’eau ajoutée a 100 parties
de créme pure, mais bien le %o d’eau contenue dans la dite fraction. En outre
puisqu’il ne peut étre fait de prélevement de comparaison comme pour le lait,
il faut s’en tenir a un baréme établi d’avance pour apprécier la quantité d’eau
ajoutée. Le tableau ci-dessous sert a fixer le degré de mouillage de la fraction
maigre de la créme au vu du chiffre réfractométrique et permet ainsi de mettre
sous les yeux des fournisseurs négligeants des chiffres qui sont toujours évoca-
teurs.

(’est dans le dessein d’opérer plus vite et d’éviter tout chauffage que nous
avons préféré préparer des sérums choloromercuriques selon Ambiihl et Weiss
plutot que des sérums chlorocalciques selon Ackermann. Le choix de la premiere
méthode se justifie en outre par le fait que parmi les cremes analysées il y en
a souvent qui sont déja un peu acides et comme 'acidité se trouve entierement
dans la fraction maigre, on obtiendrait par la méthode Ackermann des sérums
chlorocalciques troubles qui se pretent beaucoup moins bien a I'analyse réfracto-
métrique. Les sérums chloromercuriques sont par contre dans ce cas la toujours
clairs.

Malgré le reproche que l'on peut adresser a la méthode Ambiihl et Weiss
d’utiliser comme déféquant un poison, on peut éviter tout danger d’intoxication
en distribuant dans les tubes la solution mercurique acide non pas au moyen
d’une pipette, mais bien avec une microburette a nourrice, qui permet, grace
a son réservoir d’alimentation adjacent, de ramener chaque fois, par la simple
maneuvre d’un robinet, le niveau du réactif au point zéro. L’espacement des
traits de division de la microburette permet une mesure trés précise du réactif.

Ce procédé avec 'artifice introduit répond a la condition de rapidité imposée
malgré que son exécution soit répartie sur deux jours consécutifs. l.La mise en
train des crémes et la centrifugation permettent d’opérer sur un grand nombre
de crémes le premier jour déja; quant a la préparation des sérums le lendemain,
elle ne dure pas plus longtemps que celle d’'une série de laits a réfractométrer.

P.S. 1l arrive quelquefois dans la préparation de la fraction maigre qu'on
ne peut atteindre les 20 cm?® requis, dans ce cas on n’en mesurera que 15 cm?® et
I'on ajoutera alors 0,15 cm3 de réactif chloromercurique seulement, ce qui avec
la microburette est facile a faire.
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Résumé

La recherche et le dosage de 'eau de ringage dans la creme reposent sur la détermi-
nation du chiffre de réfraction du sérum chloromercurique (Ambiihl et Weiss) de la
fraction maigre de la créme séparée par une méthode spéciale.

On obtient la fraction maigre de la créme en la centrifugeant dans un tube spécial
dit tube «PD» pour la séparer de la fraction grasse, puis en soumettant, apres centri-
fugation, le tube a I'action du froid dans un frigo a 3—4° C durant une quinzaine d’heu-
res, La fraction maigre sousjacente restée liquide se sépare ensuite aisement de la
[raction grasse durcie et solide. La fraction liquide recueillie a part est alors traitée
par le réactif chloromercurique d’Ambiikl et (Weiss pour en obtenir le sérum clair qui
est analysé au réfractométre a immersion de Zeiss. Un tableau fournit la concordance
entre le chiffre de réfraction et le %o d'eau contenue dans la fraction maigre de la créme.

Zusammenfassung

Der Nachweis und die Bestimmung des Sptilwassers im Rahm beruht auf der Ermitt-
lung der Refraktionszahl des Mercurichloridserums (nach Ambiihl und TWeiss) des ma-
geren Teiles des Rahmes, getrennt vom fettreicheren Teil nach einer speziellen Methode.

Man bekommt den mageren Teil des Rahmes durch Zentrifugieren in einem soge-
nannten «PD»-Rohr, um ihn vom fettreichen Teil zu trennen. Nach dem Zentrifugieren
setzt man das Rohr in einem Kihlschrank der Kaltewirkung bei 3—4° C aus. Der unter-
halb liegende magere Teil, der flissig geblieben ist, trennt sich nachher bequem vom
festgehirteten fettreichen Teil. Der separat gesammelte magere Teil wird dann mit dem
Ambiihl-teiss’schen Reagenz behandelt, um das klare Serum zu gewinnen, das mit dem
Zeiss'schen Eintauchrefraktometer gepriift wird. Die Prozente des Spiilwassers im Rahm
sind neben den Refraktionszahlen aus einer beigegebenen Tabelle zu ersehen.
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