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Contexte et objectifs

Avec des surfaces en France de 1.875.000ha et 224.000ha (données 2019) pour les cultures oléagineuses et protéagineuses, respectivement, les
cultures oléoprotéagineuses représentent une part majeure de la sole et de la production francaise. Le débouché principal de trituration des
oléagineux, aboutit au coproduit qu’est le tourteau. Les graines et tourteaux d’oléoprotéagineux constituent ainsi une source majeure de protéines,
alimentant les débouchés de I'alimentation humaine (food) et/ou animale (feed).

Le dosage du taux de protéine est réalisé selon plusieurs méthodes, qui peuvent étre rapides et indirectes (NIRS,...) ou selon des méthodes normeées
pour doser |'azote et le convertir en teneur en protéines (Nx6,25), telles que par méthode Dumas (combustion, selon NF EN ISO 16634-1 et NF EN
ISO 16634-2) ou par méthode Kjeldahl (minéralisation selon NF EN ISO 5983-2 et NF EN ISO 20483). Les normes d’analyses sont établies de facon
sectorielle, e.g. alimentation animale (ISO TC34 SC10), graines et tourteaux oléagineux (ISO TC34 SC2), graines et farines de céréales et
légumineuses (ISO TC34 SC4). Néanmoins, les graines oléoprotéagineuses étant souvent cultivées au sein d'une méme filiere, les acteurs de
I'analyse sont amenés a travailler sur des matrices végetales variées mélangeant céréales, oléagineux, légumineuses. Il est donc intéressant de
comprendre et comparer ces différentes normes permettant d’analyser le méme critere.

Le focus dans cette étude a été mis sur I'analyse selon Kjeldahl entre la méthode couvrant le domaine alimentation animale et graines et tourteaux
oléagineux (NF EN ISO 5983-2) et la méthode issue du domaine céréales et légumineuses (NF EN ISO 20483) afin d’en comparer les similitudes et
différences et leurs performances respectives selon les matrices.

Matériel et méthodes Comparaison de meéthodes
Les analyses de teneur en eau graines entieres ont été effectuées Les deux normes d’analyses reposent sur la méme meéthode Kjeldahl et
selon la NF V03-909 pour les graines oleagineuses (colza et soja) présentent de grandes similitudes au niveau expérimental.
et selon une methode interne par etuvage (17h a 131,5°C) pour Afin d’assurer une digestion totale des échantillons, le temps de
les proteagineux (pois et feverole). minéralisation entre les deux normes est |égérement différent (2 heures
Les analyses de teneur en protéines ont été réalisées sur matiére pour la NF EN ISO 16634-1 contre seulement 1 heure pour la methode NF
seche (MS) selon la méthode Kjeldahl, entre la méthode couvrant EN ISO 5983-2 ; fig. 3). Les autres variations recensees dans le tableau 2
le domaine alimentation animale et graines et tourteaux concernent la prise d’essai, le volume d’acide sulfurique et les catalyseurs.
oléagineux (NF EN ISO 5983-2) et la méthode issue du domaine ,
., , . Etape MF EN IS0 5983-2 MF EN 150 20483 S s temps de:mindisiisetion
cereales et legumineuses (NF EN ISO 20483). S—— ol > 15 Colza— 21 ,.
Des échantillons des matrices Colza, Soja, Pois et Féverole ont éte Soja, Pois, Féverole ->0,5gr  |Soja, Pois, Féverole ->1 gr ; " ‘
’ . , . , . . . Tamis 1mm Tamis 0,8mm
selectionnes parmi des echantillons provenant des circuits BIPEA yr—— S TR — ~
afin de dISposer d’echantillons homogenes. Ac Sulfurique -> 15 mL Ac Sulfurique -> 20 mL T
Pour Cha ue matl‘ice deUX Distillation Eau->65 mL Eau-> 65 mL
Teneur en protéines brutes , ] q 4 Soude (NaOH) 32% -> 50mL Soude (NaOH) 32% -> 50mL
Matrice {g{rlﬂﬂg] eCha ntl I |OnS de va Ieu 'S Ac. Borique (H3BO3) -> 25 mL Ac. Borique (H3BO3) -> 25 mL
Eo e | Echartillon 2 differentes couvrant la gamme Durée -> 300 sec Durée -> 300 sec
Colza 17,3 22,4 Usue”e de teneur €en prOtéineS Catalyseur 3,5 gr de sulfate de potassium 3,5 gr de sulfate de potassium
Soja 32,2 39,0 de Ilespece ont ete SeIeCtlonneS' 0,4 gr de sulfate de cuivre (I1) .
Ly r SN TP 0,15 gr de sulfate de cuivre (I1)
Pois 19,7 240 Les analyses ont ete realisees en Pentahydraté 3. Représentation de |
Féverole 28,9 30,9 double pour permettre de valider 0,15 gr d'oxyde de titane nwline'er%:?:aet?oérlm ls,oerlloneleas
la répétabilité (r) et vérifiees en > Variati : :
: Ty Eptte S _ . Variations entre les normes mentionnées normes
}.hDorll_r;Iees dBeIFEEZ?rence ies fidélité intermédiaire (fid) dans | | o , |
echantiiions pour chaque le temps. Cette comparaison confirme la proximité des méthodes et nous a permis de

matrice etudiee définir un plan d’expérimentation efficace pour comparer les résultats

fournis par les deux normes sur de mémes matrices.

Résultats
. , . s : , : L NF EN I1SO 5983-2 NF EN I1SO 20483
Afin de s’affranchir de tout biais lié a une perte d’eau lors de la préparation, les analyses ont éte
T p p p Loz p . 0,8 mm 1 mm 0,8 mm 1 mm
réalisées sur MS. Les écarts constates entre les méthodes ont été testés en comparaison sur chaque
. , : . : . , " s ez , R Colza 1 17,72 17,69 17,76 17,71
matrice. La préparation de I'échantillon étant une étape critique, ce critere a eté selectionné pour étre
R . S , ) . Colza 2 22,74 22,60 22,94 22,91
étudié individuellement. Le tableau 4 synthétise ainsi les resultats d’analyse selon les meéthodes ,
. , . ) Soja 1 38,21 38,19 38,23 38,19
décrites dans chaque norme avec une préparation a 0,8mm et 1mm selon les exigences des normes :
. , . . Soja 2 42,47 42,46 42,61 42,62
NF EN I1SO 20483 et NF EN I1SO 5983-2, respectivement sur les échantillons de chaque matrice. Par e 081 082 e 503
ces resultats issus de la moyenne de deux répétitions cohérentes et validees en fidelité intermédiaire, S 23“4? 23“5::1 23“3? 23“55
optgrt;s;e;ve cr1]l,Jenpt)our tg,lijrtss Ietssrinzri]ti;:gzzfetudlees, et quelle que soit la méthode utilisée, la préparation S 7953 7929 29,70 79,33
€ Sage nont pas pact sig ' Féverole 2 31,58 31,36 31,63 31,41

Les méethodes appliguées apres broyage étant ensuite fideles au exigence de chaque norme, nous
pouvons également noter que pour la gamme de valeurs et les matrices considéerees, il n’y pas de 4. Tableau de résultat de teneur en protéines (/MS) avec
différence significative sur Ie_ re_sultat final de prot,elnes de_s_ a}utres variations de protocoles (pesées, les différentes méthodes utilisées pour chaque matrice
catalyseur, temps de minéralisation,...) selon la méthode utilisée.

Conclusions

Notre étude initiale des méthodes a montré que les normes NF EN ISO 5983-2 et NF EN ISO 20483 utilisent la méme méthode de
minéralisation/distillation dite de « Kjeldahl » et présentent des ajustements de protocole. Parmi ces ajustements, |'étape initiale de préparation de
I’échantillon et en particulier de tamisage a 1mm ou 0,8mm respectivement nous a semblé la plus critique et a donc été ciblée pour notre étude
comparative. L'analyse d’échantillons de valeurs variées sur plusieurs matrices oléoprotéagineuses a ainsi permis de montrer qu’il n’y avait pas de
différence significative entre les resultats selon la granulométrie de I'échantillon préparé entre 0,8mm et 1mm. De méme, les autres variantes de
protocole apparaissent sans effet significatif sur le résultat final ce qui indiqgue que pour les matrices considérées et sans les gammes de valeurs
etudiées, les deux normes sont parfaitement comparables.

Ces éléments permettent de documenter et d’informer les acteurs de nos filieres communes sur la prise de

risque si I'analyse de teneur en protéines est réalisée avec |I'une ou l'autre des methodes, chacune étant
err‘es sectorielle et souvent reprise au contrat.

Enfin, nos analyses ont été menées sur MS pour nous affranchir du biais éventuel de la variation de la teneur

en eau de |'échantillon. Comme les analyses commerciales sont principalement réalisées sur des échantillons
tel quel, nous recommandons la plus grande vigilance sur la maitrise et surveillance de la teneur en eau a
chaque étape de l'analyse afin de garantir la fiabilité du résultat final.
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