La dissolution intégrale du lait entier au moyen
de solvants mixtes. Partie 1, Etude du mélange
dissolvant: eau - hydroxyde de sodium - n-
butylamine

Autor(en): Bosset, J.O./Blanc, B. / Plattner, E.

Objekttyp:  Article

Zeitschrift:  Mitteilungen aus dem Gebiete der Lebensmitteluntersuchung und
Hygiene = Travaux de chimie alimentaire et d'hygiéne

Band (Jahr): 68 (1977)

Heft 2

PDF erstellt am: 24.05.2024

Persistenter Link: https://doi.org/10.5169/seals-982227

Nutzungsbedingungen

Die ETH-Bibliothek ist Anbieterin der digitalisierten Zeitschriften. Sie besitzt keine Urheberrechte an
den Inhalten der Zeitschriften. Die Rechte liegen in der Regel bei den Herausgebern.

Die auf der Plattform e-periodica vero6ffentlichten Dokumente stehen fir nicht-kommerzielle Zwecke in
Lehre und Forschung sowie fiir die private Nutzung frei zur Verfiigung. Einzelne Dateien oder
Ausdrucke aus diesem Angebot kbnnen zusammen mit diesen Nutzungsbedingungen und den
korrekten Herkunftsbezeichnungen weitergegeben werden.

Das Veroffentlichen von Bildern in Print- und Online-Publikationen ist nur mit vorheriger Genehmigung
der Rechteinhaber erlaubt. Die systematische Speicherung von Teilen des elektronischen Angebots
auf anderen Servern bedarf ebenfalls des schriftlichen Einverstandnisses der Rechteinhaber.

Haftungsausschluss

Alle Angaben erfolgen ohne Gewabhr fir Vollstandigkeit oder Richtigkeit. Es wird keine Haftung
Ubernommen fiir Schaden durch die Verwendung von Informationen aus diesem Online-Angebot oder
durch das Fehlen von Informationen. Dies gilt auch fur Inhalte Dritter, die tUber dieses Angebot
zuganglich sind.

Ein Dienst der ETH-Bibliothek
ETH Zirich, Ramistrasse 101, 8092 Zirich, Schweiz, www.library.ethz.ch

http://www.e-periodica.ch


https://doi.org/10.5169/seals-982227

Trav. chim. aliment. hyg. 68, 225—239 (1977)
Présenté le 13 septembre 1976. Accepté le 8 décembre 1976

La dissolution intégrale du lait entier au moyen de solvants
mixtes

I. Etude du mélange dissolvant: eau — hydroxyde de sodium —
n-butylamine*

J. O. Bosset, B. Blanc et E. Plattner

Station fédérale de recherches laitiéres, Liebefeld-Berne et
Institut de génie chimique de I’Ecole polytechnique fédérale de Lausanne

Introduction

De par sa teneur en caséines et en lipides, le lait se présente comme une double
suspension colloidale. Analytiquement parlant, la turbidité de ce milieu — méme
a de tres grandes dilutions — est telle qu’elle rend impossible tout dosage photo-
métrique direct des composants du lait. Dans certains cas, il est possible d’élimi-
ner les constituants coloidaux génants en recourant a une technique de séparation
adéquate (précipitation, extraction, centrifugation, filtration, dialyse) ou a une
digestion, mais de telles opérations sont manuellement longues et fastidieuses et
requiérent un équipement coliteux et délicat pour ’analyse automatique. La dis-
solution compléte du lait est une autre possibilité trés générale de préparation,
qui se révele parfois plus avantageuse, parce que rapide, aisée, quantitative et
simple a automatiser. Le présent travail étudie a cette fin un nouveau dissolvant,
a savoir le systéme eau — hydroxyde de sodium — n-butylamine.

La dissolution du lait et sa mesure

Le développement d’une méthode de dissolution du lait nécessite la mesure de
la turbidité de ce milieu aprés adjonction des différents réactifs utilisés. La mesure
de cette turbidité peut s’effectuer (1—3):

— par néphélométrie, en mesurant la lumiére diffusée:

Iq 9n® N v? { B =] \ 4

(1) I,  2R° M \ n*t2 ) (1 + cos® )

— par opacimétrie, en mesurant la lumiére absorbée:

I,
— = 3
(2) E = In i 24n1(

n*—1 )'"’ o DN
t

n®+2 A%
* Extrait d’une dissertation élaborée sous la direction des Professeurs B. Blanc et E. Plattner.
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— I; = intensité de la lumiére diffusée,

— I, = intensité de la lumiere incidente,

— I; = intensité de la lumiere transmise,

— E = extinction ou absorption de la lumiére,

— N = nombre de particules diffusantes*,

— v (r) = volume (rayon) des particules diffusantes (sphériques),
— n — indice de réfraction relatif (réel ou complexe) des particules diffusantes,
_— — longueur d’onde utilisée (lumiére non polarisée),

— © = angle sous lequel on observe les particules diffusantes,
— R = distance 4 laquelle on observe les particules diffusantes,
— 1 = chemin optique dans le milieu diffusant.

Les conditions de validité de ces deux relations fondamentales sont assez
restrictives:

— Le colloide doit &tre homogene et stable (pas de sédimentation, ni d’écrémage).

— L’extinction ne doit pas étre trop importante (domaine de linéarité de la loi de
Lambert-Beer).

— Les particules doivent étre sphériques, de diameétres trés voisins et trés petits
par rapport a la longueur d’onde utilisée (2 r <~ 0,05 }).

— Leur indice de réfraction relatif n doit étre réel (milieu et particules non
absorbants).

Il est évident que de telles conditions de validité ne sont nullement remplies
pour le lait entier. Etant toutefois intéressé a déterminer 'optimum de dissolution
de ce dernier (N — 0 et/ou v— 0 et/ou n— 1), on est en droit d’utiliser ces 2
relations pour comparer la qualité des dissolutions obtenues dans diverses condi-
tions de travail (concentration des réactifs, temps et température de réaction, etc.).

Méthodes d’investigation, modes opératoires et équipements

Dans le présent travail, la dissolution du lait a été suivie parallélement par
trois méthodes différentes: visuelle, photographique et photométrique,

Méthode visnelle (néphélométrie/opacimétrie)

Cette méthode, essentiellement comparative, permet d’apprécier qualitative-
ment ’influence d’un facteur donné (température, concentration d’un réactif, etc.)
sur la dissolution du lait. On peut estimer «de visu» la lumiére diffusée (néphélo-
métrie) ou la lumiére absorbée (opacimétrie). Dans le premier cas, on compare
une série de suspensions sous divers angles d’éclairage. Dans le second, on éva-
lue la netteté d’un objet observé a travers la suspension (par exemple une croix
noire, tracée sur un papier blanc, regardée dans ’axe de I’éprouvette). Simple,
rapide, mais subjective, cette méthode donne une vue globale de la dissolution.

* Par unité de volume dans la relation (2).
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Meéthode photographigue* (néphélométrie)

Basée sur le méme principe que I’estimation néphélométrique visuelle, cette
méthode — a nouveau comparative — permet de conserver par le film I’in-
formation expérimentale. L’évolution d’une suspension donnée au cours du temps
est en revanche un peu plus difficile & suivre. La méthode est simple, qualitative
et semi-quantitative. On procéde de la maniére suivante: les mélanges (lait + dis-
solvants) a examiner sont effectués dans une série d’éprouvettes qui sont aussitot
placées dans un bain-marie thermostatisé, muni de fenétres. Les photographies
sont prises a travers ces derniéres (O= 45°; R =~ 1,5 m), a divers moments de la
dissolution ou de la reprécipitation des composants coloidaux du lait. Les éprouvet-
tes sont éclairées par derriére sous un angle de 45° (lampe a iode-quartz de 1500 W)
sur un fond de carton noir. Les films (Kodak Ektapan, 100 ASA, format 4/5 inch)

! 212 . L
sont révélés, puis tirés par contact.

Methode photométrique (opacimétrie)

Recourant a une cellule photoélectrique, cette méthode permet de quantifier
la turbidité et d’enregistrer sa mesure tout au long de la dissolution. La comparai-
son A un instant donné d’échantillons différents est en revanche un peu moins
aisée a effectuer avec cette méthode qu’avec la précédente. Pour le travail envi-
sagé, la méthode photométrique a pourtant comme défaut principal de n’étre uti-
lisable — théoriquement du moins — qu’au voisinage méme de l'optimum de
dissolution recherché (cf. ci-dessus les conditions de validité). Dans la présente
étude, les extinctions des suspensions ont été mesurées au moyen d’un spectro-
photomeétre 2 double faisceau (Perkin-Elmer 124, équipé d’une paire de cellules
Hellma OS/110/10 mm). Les résultats obtenus avec la méthode photométrique
seront donnés sous la forme de valeurs d’extinction E, mesurées a 20°C et 500
nm, aprés un temps de dissolution t & une température T.

Choix des réactifs (dissolvants)

La dissolution intégrale du lait proposée dans ce travail est basée sur une
amélioration simultanée de la solubilité de tous les composants responsables de la
turbidité de ce milieu. On Dobtient par ’emploi conjugué d’un dissolvant des
caséines et d’un dissolvant des lipides, ces deux réactifs devant étre compatibles
(solvant mixte).

Comme dissolvant des caséines, on peut envisager ’emploi d’un complexant
(par ex. EDTA), d’un dénaturant (par ex. urée concentrée) ou d’une base (NaOH,
KOH, NH,OH, etc.). Jusqu’a un certain degré d’alcalinité et pour autant que
le constituant du lait & doser le supporte sans dommage, les bases fortes sont inté-
ressantes parce qu’elles agissent vraisemblablement par (4, 5):

* Les résultats obtenus avec cette méthode ne se prétant guére a une publication, on n’en
donnera qu’un exemple (cf. la figure 6).
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— rupture des ponts disulfures, hydrogénes et autres liaisons hydrophiles respon-
sables du maintien des structures secondaires, tertiaires et quaternaires des
protéines;

— démantelement de ces structures sous 'effet des forces de répulsion électro-
statiques dues aux charges négatives des protéines (phosphates, carboxylates,
tyrosinates);

— déplacement, selon la loi d’action de masse, des cations alcalinoterreux (Ca®*
et Mg?*) responsables de la cohésion des diverses sous-unités constituant les
caséines, ce qui entralne une augmentation de leur solubilité;

— augmentation du degré d’hydratation des chaines polypeptidiques;

— hydrolyse partielle de ces chaines (des groupes phosphoriques notamment).

Tous ces mécanismes, ainsi que leurs interactions (synergie), aboutissent a
la mise en solution de la fraction des caséines naturellement insoluble dans le lait.
De surcroit, la partie protéinique de la membrane des globules gras est atta-
quée, ce qui facilitera Iétape ultérieure de dissolution des lipides proprement dits.

Comme dissolvant de la matiére grasse®, il est proposé de recourir a un sol-
vant organique amphiphile, c’est-d-dire miscible en toutes (ou dans de larges)
proportions aussi bien avec les phases typiquement organiques qu’'avec celles
spécifiquement aqueuses. Un tel solvant doit donc présenter une structure hétéro-
polaire qui n’est pas sans rappeler celle des composants de la membrane des glo-
bules gras. De par ses propriétés, il assure la miscibilité réciproque des composants
liophiles et hydrophiles, c’est-a-dire la dissolution compléte et rapide des graisses
sans former de phases séparées avec les autres composants du lait. Un tel dissol-
vant agit vraisemblablement par:

— démantélement des complexes protéines-lipides qui constituent la membrane
protectrice des globules gras;

— action détersive sur la matiére grasse proprement dite (mono-, di-, triglycéri-
des acides gras, etc.) et diminution de la tension superficielle du milieu;

— hydrolyse et saponification des composants lipidiques susmentionnés.

Parmi les divers solvants organiques présentant une polarité comprise entre
celle des solvants pratiquement apolaires — tels les hydrocarbures — et celle des
solvants trés polaires — tel le milieu aqueux —, il a été retenu pour le présent
travail une amine aliphatique, la n-butylamine**. Le tétrahydrofurane (cf. par-
tie IT) donne également satisfaction. Quelques solvants mixtes analogues ont déja
été décrits, notamment les systémes eau-acide acétique (6) et eau-méthanol-
formaldéhyde-triton-X-100%** (7). On peut reprocher a ces deux systémes leur
faible pouvoir dissolvant et au second en particulier la lenteur de la dissolution
obtenue.

* Dans une certaine mesure, le solvant organique peut également faciliter la dissolu-

tion des parties peu polaires des caséines.
** Purum, Fluka, art. no 19 490.
##% Le triton-X-100 est un détergent non ionique.
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Résultats expérimentaux et discussion

En choisissant une solution aqueuse d’hydroxyde de sodium pour dissoudre les

caséines et la n- butylamme = BTA) pour dissoudre la matiére grasse du lait,
on définit un systéme quaternalre «lait — eau — hydroxyde de sodium — n- butyl-
amine». Vu son caractére complexe, labile et thermosensible, ce systéme a été
décomposé en sous-systemes plus simples a étudier, a savoir:

a)
b)

eau — hydroxyde de sodium — n-butylamine, pour déterminer le diagramme
de solubilité (réciproque) des composants du solvant mixte adopté;

lait écrémé — eau — hydroxyde de sodium, pour déterminer I’influence de
I’hydroxyde de sodium sur le comportement des caséines en |’absence de
n-butylamine;

lait écrémé — eau — n-butylamine, pour déterminer I'influence de la n-butyl-
amine sur le comportement des caséines en I’absence d’hydroxyde de sodium;
lait écrémé — eau — hydroxyde de sodium — n-butylamine, pour déterminer
I'influence de la n-butylamine sur le comportement des caséines en présence
d’hydroxyde de sodium;

lait entier — eau — hydroxyde de sodium — n-butylamine, pour déterminer
I'influence de la n-butylamine sur le comportement essentiellement de la ma-
tiére grasse.

Etude du sous-systéme ean — hydroxyde de sodium — n-butylamine

Il importe de connaitre le diagramme ternaire de solubilité du solvant mixte
utilisé, a savoir le systéme eau — hydroxyde de sodium — n-butylamine. Ayant
déja fait 'objet de quelques travaux (8, 9), ce systéme n’a pas été redéterminé
expérimentalement. La figure 1 en présente la partie qui intéresse la dissolu-
tion du lait. Les points représentatifs A, B, C, etc. permettent de situer les di-
vers mélanges dissolvants testés au cours de la présente étude. L'un d’eux,
le mélange repéré par le point H, a déja été exploité a des fins analyti-
ques (10).

Etude du sous-systeme lait écrémé — eau — hydroxyde de sodium

L’étude de la dissolution des caséines (£ lait écrémé) par la soude caustique
seule a été effectuée dans les conditions suivantes:

(les points représenta-
tifs de ces mélanges
sont situés sur le seg-
ment de droite AB

de la figure 1)

— solution aqueuse d’hydroxyde de sodium: 1 volume
dont la concentration Cy,0p croit de 0 a 1 mol/l; l

— n-butylamine: néant;

— lait écrémé: 1 volume;
— T:20°C;

— t: 7 minutes environ,
On constate (cf. figure 2) trois comportements des caséines différents:
— Cya0n<0,1 mol/l: la dissolution est insuffisante;

— 0,1<Cy,01<0,4 mol/l: la dissolution est «optimale»;
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Figure 1. Diagramme de solubilité du systéme eau — hydroxyde de sodium — n-butylamine:
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domaine intéressant la dissolution du lait (isothermes de 20°C, 40°C et 60°C)
Légende gy = fraction pondérale de n-butylamine A
g» = fraction pondérale d’eau ou de lait
gg = fraction pondérale d’hydroxyde de sodium

— CNaon=>0,4 mol/l: aprés une phase de dissolution, il Yy a progressivement
formation de gels visqueux, jaunAtres et opaques.

Le domaine de pH correspondant A cette dissolution «optimale» est compris
entre 11,2 et 12,8. Cette constatation est confirmée par plusieurs auteurs
(11—13) qui signalent, pour ces valeurs de pH, des poids moléculaires d’q et
de K-caséines trés faibles par suite de la réduction de ces protéines en sous-
unités beaucoup plus petites. On constate pourtant que, méme A ces valeurs de
pH, la dissolution du lait écrémé n’est pas encore satisfaisante: I’extinction
résiduelle est voisine de 0,4. En pratique, il faudra donc diluer le lait d’un fac-
teur 10 au moins,

L’observation visuelle ainsi que les photographies révélent le caractre «dyna-
mique» du phénoméne de dissolution. En effet, une élévation de la tempéra-
ture favorise tout d’abord la dissolution du lait (surtout si la teneur en hydro-
xyde de sodium est faible). Aprés un certain temps cependant, on observe la
formation de produits colorés résultant de la décomposition du lactose et des
protéines (surtout si la teneur en hydroxyde de sodium est forte). L’optimum
de dissolution observé se déplace donc au cours du temps vers de plus faibles
teneurs en hydroxyde de sodium.



¢c) Etude du sous-systéme lait écrémé — eau — n-butylamine

L’influence de la n-butylamine (en I’absence d’hydroxyde de sodium) sur la

solubilité des caséines (£ lait écrémé) a été étudiée dans les conditions sui-

vantes:

— solution aqueuse d’hydroxyde de sodium: néant;l (les points représentatifs
remplacée par 1 volume* d’eau distillée; de ces mélanges sont

— n-butylamine: crolt de 0 & 9 volumes* situés sur le segment de
— lait écrémé: 1 volume*; droite AC de la figure 1)
— T': 20°C;

— t: 2; 7 et 90 minutes.

E |pH
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| pH
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) I
|
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g ,
| E
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I
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I
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|
|
0,2 4 74 :
|
I
014 g :
|
P2 |
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0 01 02 03 04 05 06 or 08 € NaOH (mol/l)

Figure 2. Influence de la concentration de la soude caustique sur la dissolution d’un
lait écrémé
Légende —HB—M—: E 4 500 nm aprés 7 min a 20°C
—@—@—: pH aprés 5 min 4 20°C

L’examen des résultats obtenus (cf. figure 3: graphes tracés en traits pleins)

ameéne aux conclusions suivantes:

— Vu son caractére amphiphile et fortement alcalin (pK = 10,77 a 20°C),
la n-butylamine — prévue initialement pour dissoudre les lipides du lait —
se réveéle étre simultanément un excellent dissolvant des caséines, meilleur
méme que la soude aux concentrations utilisées. L’optimum de dissolution

* Pour simplifier, les volumes indiqués sur les figures sont exprimés en ml.
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est observé a des concentrations de n-butylamine Cgra ~>35% (p/p), ce qui
correspond A des volumes Vgpa ~1,5.

— Une telle dissolution est dynamique: elle s’améliore lorsque 1’on accroit la
durée de la réaction.

— Comme précédemment, le lait écrémé engagé est trop concentré pour que
’on puisse négliger la turbidité résiduelle.

'f(scmnm)

03

024

0,11
OPTIMUM
2073 10 20 30 40 50 60 70 : =
Cgral%PIPI
T T T T T T T -1 I -
0,0 05 10 ¥5. 120 30 40 50 VgTalmil

Figure 3. Influence de la concentration de la n-butylamine sur la dissolution d’un lait écrémé:
a) en I’absence de NaOH (traits continus), b) en présence de NaOH (traitillés)
Légende —@—®@—: E i 500 nm aprés 2 min 3 20°C
—A—A—: E 2 500 nm aprés 7 min a 20°C
—HE—M—: E 4 500 nm aprés 90 min a 20°C

d) Etude du sous-systéme lait écrémé — eau — hydroxyde de sodinm —
n-butylamine

L’influence de la n-butylamine (en présence d’hydroxyde de sodium) sur la
solubilité des caséines (£ lait écrémé) a été étudice dans les conditions sui-
vantes:
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— solution aqueuse d’hydroxyde de sodium: (les points représentatifs

1 volume a 0,2 mol/l; l de ces mélanges sont situés
— n-butylamine: croit de 0 a 9 volumes; sur le segment DE de la
— lait écrémé: 1 volume; figure 1)
— T: 20°C;
— t: 2; 7 et 90 minutes.

Malgré I’adjonction d’hydroxyde de sodium, les résultats obtenus (cf. figure 3:
graphes en traitillés) sont pratiquement les mémes que précédemment (cf. sous-
systéme c) des que Cpra ~>42°% (p/p), ce qui correspond a Vppa>2 volu-
mes environ. Une telle observation confirme donc le pouvoir hautement
dissolvant de la n-butylamine pour les caséines, au point méme que l'on
pourrait se passer de soude caustique. Pour les essais ultérieurs, on maintien-
dra néanmoins une certaine teneur en hydroxyde de sodium (a savoir 1 vo-
lume d’une solution 0,2 mol/l au minimum) afin de garantir au milieu une
alcalinité suffisante pour le développement des réactions colorimétriques envi-
sagées (cf. exemples d’applications (10, 14)).

Etude du sous-systéme lait entier — ean — hydroxyde de sodium —
n-butylamine

L’étude de la dissolution des caséines et des lipides (£ lait entier) dans le
dissolvant proposé a été réalisée dans les conditions suivantes:

— solution aqueuse d’hydroxyde de sodium:
1 volume a 0,2 mol/l;

— n-butylamine: croit de 0 a2 9 volumes;

— lait entier: 1 volume;

— T: 20°C et 60°C;

— t: 3 minutes.

(points représentatifs
sur le méme segment

DE de la figure 1)

En comparant, a températures de dissolution égales (T = 20°C), les ex-
tinctions obtenues avec le lait entier (cf. figure 4) avec celles obtenues précé-
demment avec le lait écrémé (cf. figure 3: graphes en traitillés), on note un
déplacement trés important des graphes .vers des teneurs plus élevées en
n-butylamine. Ce décalage, di a la présence de lipides dans le lait entier, peut
néanmoins étre réduit en chauffant le mélange (cf. figure 4).

L’examen de la figure 4 amene donc aux conclusions suivantes:

— La soude n’a pas grand effet sur la dissolution des lipides du lait (elle
accélere tout au plus ’hydrolyse des triglycérides).

— Dans les conditions de température et de temps de réaction envisagées,
Paccroissement du volume (Vpra) ou de la concentration (Cpry) de la
n-butylamine améliore la dissolution de fagon continue, mais non réguliére:
les premiéres portions sont les plus efficaces.

— La turbidité résiduelle — pratiquement la méme que celle mesurée pré-
cédemment avec le lait écrémé (E =~ 0,02) — ne peut pas encore étre négli-
gée; on peut cependent la réduire en diminuant la quantité de lait enga-
gée (par exemple par dilution).
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Figure 4. Influence de la concentration de la n-butylamine sur la dissolution d’un lait
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entier, en présence de NaOH
Légende —@—®@—: E i 500 nm aprés 3 min 4 20°C
—A—A—: E 1 500 nm aprés 3 min 3 60°C

— La dissolution du lait entier dépend étroitement de la durée t et de la tem-
pérature T de la réaction.

Ce dernier parameétre est méme d’une telle importance qu’il a fait I'objet d’un
essai complémentaire dans les conditions suivantes:

— solution aqueuse d’hydroxyde de sodium:
1 volume 4 0,2 mol/l; ‘ (point représentatif F
— n-butylamine: 3 volumes; l de la figure 1)
— Jait entier: 1 volume;
— T: 60°C;

— t:0,5;1; 2; 3; 4 et 5 minutes.

La figure 5 montre les résultats obtenus (forte décroissance de Ezpp nm en fonc-
tion du temps de réaction t 2 T = 60°C).
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Figure 5. Influence de la durée t du chauffage (4 T = 60°C) sur la dissolution d’un
lait entier

Si 'on poursuit 'essai plus longtemps (t > 15 min), on assiste progressivement
a la reprécipitation des protéines (cf. figure 6). Ce phénomeéne, déja observé
lors d’essais précédents, se produit également a des températures plus basses,
mais plus lentement. Un tel comportement révele donc la compétition de deux
processus opposés, mais de cinétiques tres différentes: la dissolution des lipides
et des caséines d’'une part, leur reprécipitation d’autre part. En résumé, il
existe — théoriguement du moins — un optimum qui est fonction de la tem-
pérature et du temps de réaction d’une part, de la teneur en n-butylamine et
de celle en sonde d’autre part.

Ces diverses conclusions sont encore étayées par ’examen des résultats photo-
graphiques que présente la figure 6. On observe de gauche a droite sur cha-
que cliché linfluence de la n-butylamine engagée en quantité croissante
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(Vgra en ml) et de haut en bas de chaque colonne de photos, I'influence du
temps de reaction a 60°C (t en minutes).

VBTA [ml]

pt [min]

Figure 6. Aspect de la dissolution d’un lait entier (1 ml) dans un mélange de NaOH
0,2 mol/l (1 ml) et de n-butylamine pure (Vgpa en ml), en fonction du temps de chauf-
fage t (en min) a 60°C.

Conclusion

Il ressort de I’étude des divers sous-systémes envisagés que le mélange proposé
«eau — hydroxyde de sodium — n-butylamine» est un excellent dissolvant, surtout
a chaud, tant pour le lait écrémé que pour le lait entier.

En ce qui concerne chacun des composants de ce mélange et chacun des para-
metres étudiés, on en tire les conclusions suivantes:

— La soude caustique, bien qu’elle ne soit pas indispensable, contribue a la
dissolution des caséines, en tous cas en début de réaction: elle est nécessaire
aux dosages photométriques envisagés (10, 14); un exceés d’hydroxyde de so-
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dium conduit a la démixtion du mélange (cf. figure 1) et favorise d’autre part
la dégradation des composants du lait.

— La n-butylamine se révele étre un puissant dissolvant aussi bien pour les ca-
séines que pour les lipides du lait, 2 condition d’étre suffisamment concentrée
dans le mélange final (Cppp>50" p/p). L’engagement de quantités trop im-
portantes de ce solvant entraine en revanche une dilution inutile du lait, ce
qui se traduit — lors d’une application a un dosage photométrique — par une
perte de sensibilité du signal obtenu et par une augmentation du prix de revient
de I’analyse. L’utilisation de ce solvant a des concentrations élevées pose en
outre certains problémes de résistance chimique et mécanique des matériaux
utilisés lors de ’emploi d’analyseurs automatiques a flux continu (15).

— Si une courte élévation de la température active considérablement la dissolu-
tion de lait entier, un chauffage trop intensif et/ou trop prolongé provoque
en revanche une reprécipitation des protéines et favorise en outre ’apparition
de produits de dégradition colorés, généralement indésirables.

A défaut de pouvoir déterminer optimum théorique d’un tel systéme, il faut
trouver un compromis. Le mode opératoire suivant en propose un qui a été testé
avec succes:

— mélanger jusqu’a 0,1 ml* de lait avec 5 ml de solvant mixte (cf. alinéa sui-
vant);

— chauffer et maintenir ce mélange pendant 2 2 3 min a 60°C;

— ramener rapidement le mélange a température ambiante.

Le solvant mixte utilisé se compose de: ( o e tite de il
\ G es points représentatifs de tels
> Jroumesde HaORL(©Q 2 0 amol =5, ] mélanges se situent sur le segment

— 3 volumes de n-butylamine. de-dioite GH de 14 figuré 1)

Comme le laisse entendre I'introduction de ce travail, la dissolution est une
opération préparatoire aux dosages photométriques directs de divers constituants
du lait entier. Le mélange dissolvant eau — hydroxyde de sodium — n-butylamine
proposé dans ce travail a déja été appliqué avec succés au dosage photométrique
des protéines totales du lait entier par la méthode dite «du biuret» (complexe
violet Cu(II)-liaisons peptidiques) (10). Ce méme dissolvant, sans le Cu(II) évi-
demment, permet aussi le dosage des protéines totales par la photométrie classique
a 290 nm (absorption due aux restes d’acides aminés aromatiques) (14). D’autres
applications analytiques sont actuellement a I’étude.
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Résumeé

Le présent travail a pour but I’étude systématique et la mise au point d’une nouvelle
méthode de dissolution rapide et compléte de tous les constituants colloidaux respon-
sables de la turbidité du lait. Le mélange de solvants ou «solvant mixte» proposé est
constitué de 2 volumes d’une solution aqueuse d’hydroxyde de sodium (< 0,2 mol/l) et
de 3 volumes d’un solvant organique amphiphile, & savoir la n-butylamine. La com-
posante alcaline aqueuse a pour fonction principale de dissoudre les caséines, la compo-
sante organique, celle de dissoudre les lipides sans formation de phases séparées. Pour
les applications analytiques testées ou envisagées — notamment le dosage des protéines
totales et des glucides du lait entier —, les essais ont montré que 5 ml d’un tel solvant
mixte suffisent pour dissoudre 100 pl au moins de lait, si ce mélange est maintenu
2 2 3 minutes 3 60°C environ. De par son extréme simplicité, une telle méthode de disso-
lution convient tout particuliérement & ’analyse automatique, en continu ou en discon-
tinu, puisqu’elle évite toute séparation préalable (filtration, centrifugation, dialyse, etc.).

Zusammenfassung

Die vorliegende Arbeit umfafit eine systematische Studie i{iber die Auflésung der
Milch und die Entwicklung einer Methode zur raschen und vollstindigen Solubilisation
aller kolloidalen Bestandteile, die fiir die Trilbung der Milch verantwortlich sind. Die
vorgeschlagene Losungsmittelmischung besteht aus zwei Volumenteilen wisseriger NaOH
(< 0,2 mol/l) und drei Volumenteilen eines amphiphilen organischen Stoffes, d. h. n-Bu-
tylamin. Die wisserige alkalische Komponente dient hauptsichlich zur Auflésung der
Caseine, die organische Komponente zur Auflosung der Lipide unter Vermeidung einer
Phasentrennung. Im Hinblick auf analytische Anwendungen dieses Auflosungsverfahrens
(z. B. die quantitative Bestimmung des Protein- und Zuckergehaltes in Vollmilch) wurde
gefunden, dafl 5 ml einer solchen Losungsmittelmischung geniigen, um mindestens 100 pl
Milch zu losen, falls die Mischung wihrend 2—3 Minuten bei etwa 60°C erwirmt wird.
Wegen ihrer Einfachheit ist die vorgeschlagene Methode zur Auflésung der Milch speziell
fiir diskontinuierlich oder kontinuierlich arbeitende Analysenautomaten geeignetr, da
keine aufwendige Trennungsoperationen (Filtrationen, Zentrifugationen, Dialysen usw.)
notwendig sind.

Summary

The aim of this work was to study and set up a new method for the rapid and
complete solubilisation of all the colloidal components responsible for the turbidity of
milk. The proposed solvent mixture is made up of 2 volumes of aqueous sodium hydro-
xide (< 0,2 mol/l) and 3 volumes of an amphophilic organic solvent, e. g. n-butylamine.
The function of the aqueous alkaline component is to solubilise the caseins, the function
of the organic solvent, to solubilise the lipids without formation of separate phases. As
regards analytical applications (e.g. quantitative determinations of total proteins and
carbohydrates in whole milk), it was shown that 5 ml of such a solvent mixture is
sufficient to dissolve at least 100 pl of milk, if the mixture is maintained for 2 to 3
minutes at about 60°C. Due to its extreme simplicity, such a method of dissolution is
particularly suitable for discontinuous or continuous flow automatic analysers, since
it avoids all preliminary separations (filtration, centrifugation, dialysis etc.).
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