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Abstract 

Authors: B.G. Muuse and H.J. van der Kamp. 

State Institute for Quality Control of Agricultural Products 

Wageningen, The Netherlands. 

4 figures, 4 tables. 

For control on the butter oil content of fat mixtures used for the 

incorporation into animal feed, the European Commission for Dairy 

products has decided to use the fatty acid profile as methad of a na ly­

sis. Witl1 this methad a toleranee of 2 . 5% relative is established on 

the declared value of the butter oil content. This procedure was 

applied on laboratory mixtures of butter oil and beef fat 40- 60% to 

study the precision of the method. 

The r esults Hith temperature programmed capillary gas chromatography 

(GVV) He r e only usable for C4-Cl2 and needed a correction for a syste­

matic error of minus 7% r e lative . 

Better results were obtained with isothermal GCC on the same CP Wax 57 

CB column. Cl0-Cl8:1 were usable Hith exception of Cl6 and without a 

systematic error. The recovery of the latter methad is 99.8% ~vith a 

coefficient of variatien of 0.8%. This isotherrua l GCC fatty acid 

deterruination enables a reliable control on the percentage of butter 

oil in a fat mixture if the butter oil, the non-milk fat and the mix­

ture can be analysed simultaneously . 
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1 . Introduetion 

The European Community (EC) has \Wrked out a regulation for publicable 

sale of three years old intervention butterfat in Ec regulation nr. 

2409/86 . The byer had to mix this butterfat with a non- milkfat and 

must use the fat mixture for working up into animal feed . 

In working paper VI/4494/86 rev. 3 (annex 1) the principle possibili­

ties of the fatty acid analysis for the determination of the percen­

tage of milkfat in a fat mixture are described. With the applied pro­

cedure a difference of 2 .5% relative is tolerated between the labora­

tory results and the declared percentage of butter oil in the mixture . 

The fatty acid analysis is internationally standardised but not yet 

harmonised by the EC. 

A preliminary study is made in our lab with mixtures of a butterfat 

a nd a tallow fat to investigate the precision of the fa tty acid analy­

sis for the determination of the butterfat content in a mixture . 

2 . Naterials 

With one type of butter oil (A) and one type of tallow (beeffat) (B), 

four mixtures (C) have been made ranging from 40-60%. The butter oil 

content of these mixtures was respectively : 42 . 8 , 43.1, 51.1 and 61 .4%. 

3. Nethods 

3.1 ~e.!:_hx_l~s.!:_e.E_ .E_r~p~r~t.!_o~ 

The methylester preparation is based on the Christopherson and Glass 

methad (1970) (also included in IUPAC 2.301 sub 5). 

100 mg of fat is dissolved in 5 ml n- hexane , 200 ~1 of 2N potasslum 

hydroxide in methanol added and the mixture shaked for 20 seconds. The 

glycerol is allowed to settle down and the clear supernatant can be 

used for further gaschromatographic analysis. 

3 . 2 .Q_a~c.!!_r~m~t~g.E_a.E_h.!_c_a~a_ly~i~ 

For the separation of the fatty acid methyl esters , two 25m 0.2mm ID 

fused capillary columns have been used of the type CP WAX 57 CB 

respectively CP \~AX 52 CB mounted in a gaschromatograph of Varian type 

3700 with split injector and FID. 
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The following oven tempe rsture procedures were applied : one with pro­

grammed temperature (\o~ith 10°C/min fwm 60°C to 200°C) and the other 

iso thermally at 180°C. 

3.3 ~xEr~s~i~n_o! ~h~ ~e~u!t~ 

The fatty acid content has been calculated from the peak areas and the 

total peak areas and the total peak area without the use of respons 

factors . The results are expressed as area percentages . 

3.4 Calculation of the butter oil content 

The percentages by mass of butter oil in the mixtures C has been cal­

culated by interpolation from the area percentages per fatty acid by: 

% Butter oil Area % Mixture - Area % Tall ow 
Area % Butter oil - Area % Tallow 

3 . 5 !e~o~e_ry_o! ~h~~e~h~d~ 

x 100 

The recove ry of the GCC fatty acid methods with and without tempera­

ture programming have been determined per fatty acid by dividing the 

results through the known butter oil content of the mixtures . 

The average recovery is calculated from the results of the fatty acids 

which did not deviate more than 6 . 5% relative from the known content . 

4. Results and discussion 

4.1 !_a~tx_ ~c.!_d_p~o!i!e~ 

In figure 1 and 2, chromatogrammes of fatty acid profiles from a mix­

ture C are shown with the programmed temperature GCC respectively with 

the isothermal GCC analysis . 

In table 1 the results of the major fatty acids in the samples A, B 

and mixtures C are shown . These results were obtained with temperature 

programmed GCC \olhich leads to the area percentages of all fat ty acids 

from C4-C18 . In table 2 the results of the fatty acid profiles are 

shown obtained with isothermal GCC which does not determine the lower 

fatty acids C4-C8 . 

86109.2 - 3 -



- 3 -

The analyses ~"ith progra mmed GCC ~"ere pe rformed in duplicate on a CP 

lvAX 57 CB column. 

The isothermal a nalyses have been applied on a CP \oJAX 57 as '"el l as on 

a CP lvAX 52 CB column. The ditterences in results from these two 

column types were neglect a ble as can be concluded from the results in 

table 2. These results are considered further as triplicates. 

4.2 Recove ries 

The content of butter oil and the recovery is calculated from the 

results of each fa tty acid. In table 3a and 3b these results are tabu­

lated and a lso plotted in figure 3a a nd 3b. 

Table 3a a nd figure 3a shows that ~"ith the programmed GCC methad 

results have been found of sorue 7% relative below the true value, 

being a s ystema tic error. The reason for this e rror i s not clear but 

possi bly caused by the s plit injection. With this method the tatty 

acids of C4-C12 give the best reproducible results and can be applied 

for control purpose '"hen a fourth sample ( D) is prepa r ed wi t h a butter 

oil content as is de clared. With s uch a reference sample a systema t ic 

error can be discovered a nd corrected, the standard deviation however 

stays unchanged. 

Better results have been obtained with isothermal GCC as is illus tra­

t ed in figu r e 3b. The average recovery was 99.8% with a coefficient of 

varlation of 0.8% thus being r eliable fo r control '"ithin the prescribed 

margin of 100 +/- 2.5%. The coefficient of varlat ion of the results 

f rom the indi vidual fat ty acids '"as 3. 2%. 

4 . 3 ~r!t~r!a_f~r_t~e_c~o!c~~f_f~t!y_a~i~ 

From the results some criteria can be obtained for the choice of the 

fa tty acids on which the confirmation or disapprova l of the declared 

butter oil content had to be made. 

First of al l the fatty acids must be choosen from sample A and B which 

differ more dan 2% absolute or which occur only in one of the samples. 

With these fatty acids the butter oil content is calculated per fatty 

acid. 
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Secondly, the results which differ more than 6 . 5% relative from the 

declared butter oil content (2 x 3 . 2% ~ 95% confidence) are rejected 

and from the remaining results, at least three, the butter oil content 

in the mixture C is calcultated. 

4.4 _Qr..!_t~r..!_a_f~r_a.E_pro~a_!.~r_d..!_s~p.E_r~val 

\Vhen the final average result exceeds 2.5% relative of the declared 

butter oil content , a reference mixture (D) had to be made from sample 

A and B with a butter oil content as was declared . With this reference 

sample correction factors can be obtained per fatty acid with the 

results of the analysis sample can be corrected if necessary. 

5 . Conclusions 

The content of butter oil in a mixture of butter oil and a milk 

foreign fat of fine quality , can be determined by the isothermal gas­

chromatographic analysis of the fatty acids within the prescribed pre­

cision of 2.5% relative. 

The criteria for the choice of fatty acids which can be used for the 

determination are: 

1 . the difference of the fatty acid content in this butter oil and in 

the milk foreign fat is more that 2% or the fatty acid occurs only 

in one of the samples, 

2. the fatty acids of choice should give a butter oil content which 

may not differ more than 6.5% relative from the declared butter oil 

content . 

The fatty acids which can be used are defined by the system of the 

user and may be all types of fatty acids which meet the criteria. In 

our study only the major fatty acids were stuclied and found to be suf­

ficient for mixture of butter oil and tallow (recovery with 95% confi­

dence between 98.2 and 101.4%). 

In our apinion the butter oil content of the mixture should be confir­

med or disapproved by the average result obtained from at least three 

fatty acids. To confirm the results a reference mixture might be made 

by which the results eventually can be corrected. 
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Hith programmed GCC , which also analyses the lower fatty acids, a 

reference sample with the same butter oil content as the sample of 

analysis must be analysed simultaneously and the results must be 

calibrated against t his reference sample to avoid systematic errors . 
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Table 1: Results of programmed GCC determinations . Fatty a cid profile 
of samples Butter oil (A), Tallow (B) and Mixtures (C) . 
Expressed as area percentages . 

Fatty Butter oil Tallow Mixtures 
acid 61.4 51.1 43 . 1 

c 4:0 3.49 3.60 o.oo o.oo 2 . 09 2 . 04 1. 73 1.66 1.56 1.49 

c 6:0 2.19 2 . 22 o.oo o.oo 1.31 1.28 1.05 1.04 0 . 95 0 .90 

c 8:0 1.33 1.31 o.oo 0 . 00 0 . 80 0 .78 0 . 66 0 . 61 0. 55 0 .57 

C10:0 2 .76 2.75 0 . 08 0 . 06 1.69 1.61 1.36 1.34 1.27 1.27 

C12:0 3.30 3.30 0.14 0.16 2.06 1.93 1.67 1.66 1.54 1.56 

C14:0 10 . 35 10 .33 3.12 3.04 7.51 7. 20 6 . 60 6 . 46 6 .56 6.28 

C16 :0 24 . 30 24 . 42 24.22 24 .12 24 .54 24 . 12 24 . 15 24.14 25.11 24.83 

Cl8:0 11.20 11.15 19.62 19. 71 14.50 14.63 15.52 15 .75 15 .50 15 . 69 

C18:1 26.82 26.73 37 . 62 37.63 30.94 31 . 40 32 . 46 32.91 32.43 32. 94 

C18:2 1.69 1. 71 4.06 4.05 2.53 2. 77 3.01 2 . 82 2 . 87 2.98 
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42 . 8 I 

1.41 1.42 I 

0 . 88 0 .88 

0 .54 0 .53 

1.16 1.18 

1.43 1.48 

6.02 6 .46 

24.35 25 .32 

16 . 19 15 .75 

33 .37 32.52 

3.01 2.87 



Table 2: Results of isothermal GCC determinations. Fatty acid profile of samples 
Butter oil (A), Tallow (B) and Mixtures (C) with known butter oil content. 
Expressed as area percentages . 

Fatty Butter oil Tallow 
acid 61.4 51.1 

C10:0 2 .58 2 . 53 0 . 04 0 . 09 1.66 1.59 1.36 

C12:0 3 . 34 3 . 24 3.13 0.16 0 . 16 0 .26 2.00 2 . 00 2.03 1.85 l. 70 

C14:0 10.73 10.68 10.49 3.18 3.10 3.23 7.72 7 . 69 7.51 6 . 98 6.92 

C16:0 27 . 32 26 .70 26.27 26.07 25.17 24 . 95 26.50 26.08 25 . 45 26 . 32 25.91 

C16 : 1 1. 71 1.68 1.90 2 . 85 2.98 3 . 01 2 . 21 2 . 23 2.37 2.44 2.35 

C18:0 12.65 12 . 79 12 . 49 19.67 19 . 74 19 . 28 15.38 15.47 1.540 16.30 16 . 17 

C18:1 30.57 30.94 29 . 58 39.00 38 . 85 37 . 43 33 .70 33 . 52 33 . 09 34.72 34 . 66 

C18:2 1.54 3.48 2.46 2.53 

- -
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Mixtures I 
43.1 42.8 I 

1.28 1.04 1.14 1.08 
I 

1. 08 1 

1.67 1.48 1.44 1.52 1.41 1.48 1.48 1 

6.95 6 . 52 6 . 26 6.37 6.24 6.29 6 .31 

25.71 26 . 66 26.10 25.63 26.07 26.04 25 . 56 

2.50 2.42 2.58 2.62 2.23 2.55 2.64 

15 . 70 16.43 16 . 61 16 . 18 17 . 04 16.6 16 . 26 

33.32 34.94 35.39 33.80 35 .7 0 35.27 33 . 88 

2.69 3.00 

---- -~ 



Table Ja: Recovery percentages of butter oil , calculated from the 
res ults in table 1 . 

Fatty Nixtures 
acid 61. 4 51.1 43 .1 42 . 8 

c 4:0 97 . 5 92 . 2 97.0 90 . 2 103 .7 96 . 0 94.3 92 . 1 

c 6 :0 97.4 93.8 93 . 8 91.6 100 . 6 94 . 0 93 . 8 92.6 

c 8:0 96 . 9 95.9 95 . 6 89 . 4 93 . 8 98.9 92.7 92 . 3 

C10 :0 97 .1 93 . 8 93.4 93 . 1 103 . 0 100 . 0 94 . 1 97 . 2 

C12 :0 98.9 91.8 94.7 93 . 4 102.7 103 . 4 95 . 3 98.2 

C14:0 98.8 92.9 94.1 91.8 110 . 3 103.1 93.7 109 .6 

C18 :0 99 . 0 96 .6 95.2 99 . 5 113 . 5 108.9 95 .1 108.0 

C18:1 100 . 8 93.0 93.5 84 . 7 111 . 6 99 . 8 92 . 0 109.5 

C18:2 105 .1 89 .0 86 . 7 102 . 8 116 . 4 106 . 0 103 . 5 117 . 8 
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Table 3b: Recovery percentages of butter oil, calculated from the results in table 2. 

Fatty Mixtures 
acid 61.4 51.1 43 . 1 42 . 8 

C10:0 - 103 . 9 100 . 1 - 101.7 95 .4 - 91.3 99 . 8 - 95 . 7 94 . 8 

C12:0 94.2 97.3 100 .4 104 . 0 97.8 96 .1 96.3 96 . 4 101.9 91.8 100 . 1 99 . 3 

C14:0 97 . 9 98.6 96 . 0 98 .5 98.6 100.3 102.6 96.7 100.4 94 . 7 98 .3 99 . 1 

I 

C18 :0 99 .5 100 . 1 93 . 1 93.9 100.5 103 . 2 107 . 1 104 . 4 105 . 9 87 .5 104 . 2 103 . 9 I 

C18 : 1 102.4 109 . 7 90 . 0 99 . 4 103.7 102 .5 111.7 101.5 107 . 3 91.4 105 .7 105 • 7 I 

- '------- ~--- ----· ----
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CHROI1ATOGRAt1tES OF THE FATTY ACID I'IETHYLESTERS OF A BUTTEROIL/TALLOW t1IXTURE 
<SAMPLE A) ON A 2!'i 11 CP WAX S7CB 8. 22- ID 

Figure 1. GCC analysis with an oven temperature programeed ~rom 
60·c to 200·c with 10·c/min • 

Figure 2. I sothermal GCC analysis at 190·c. 

Identi~ication: 1= C 4:0 
2= c 6:0 
3= c 8:0 
4= C10:0 
5= C12:ot 

6= C14:0 
7= C16:0 
8= C16:1 
9= C18:0 

10= C18:1 
11= C18:2 
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ANNEX 1 

Bruxelles, le 29.8.190' 

VI/4733/86 rév. 1 

DECLARATION OU REPRESENTANT DE LA COMMISSION 

su~ la base des considé~ations développées dans le document de t~avail 

VI/4494/86 ~év. 3 du 1.9.1986 ci- annexé et en tenant compte de l'avis formulé 

pa~ les expe~ts des Etats memb~es, on peut conclu~e que dans le cas ou le 

beu~~e concentré est incorpo~é dans un mélange de mati~~es g~asses d'o~igine 

non laitià~e d'une ce~taine qualité, destiné à la fab~ication d'iliments 

composés notaroment pour l'alimentation de veaux ou d'aut~es animaux 

domestiques, le cont~ale de labo~atoire fondé su~ une sé~ie de t~ois analyses, 

à savoi~ d'une part celles de la mati~~e g~asse buty~ique et de !'ensemble des 

matià~es grassas non laitià~es mélangées ent~e elles et d'autre pa~t, le 

mélange des corps gras destinés à êt~e incorporés dans l'aliment composé, 

dev~ait donner dans les conditions p~écisées notaroment aux points B. et C. du 

document de t~avail en question des résultats affectésA1'une e~reur relativa 

susceptible d'arrive~ jusqu•à ± 2,~ ~ . 

Cette conclusion est asso~tie de deux recommandations: 

le prél~vement d'échantillons doit être correctement effectué de maniàre à · 

mettre à disposition des intéressés de même qu•à celle des organismes de 

controle, un nombre suffisant de contre- échantillons; 

la bonne ~épétabilité de la méthode ·de ·l'analyse G.L.C. des acides gras 

doit être assurée par la mise en place des procédés les plus adaptés aux 

conditions techniques de travail. 

Ces conclusions pourraient être modifiées salon les expériences acquises 

ultérieurement. 
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-. 
DOCUMENT DE TRAYAlL 

VI/4494/86 - Rév. 3 
1.9.1986 SA/ur (WP- 11 

Hodalités d'application du règlement (CEE) no 2409/86 

Dosage de la matière grasse butyrique mélangée avec des mati~res grassas 
d'une origine autre gue laitière 

A. INTRODUCTION 

1 . La matière grasse butyrique obtenue de la transformation en beurre 
concentré du beurre entré en stock public avant le ler juillet 1983 .peut 
Atre incorporée dans les aliments composés pour les animaux conformément au 
règlemenf. (CEE) no . 2409/86. De cett.e façon le.s opérateurs sont en mesure de 
remplacer par la graisse butyrique une partie ou la totalité de la phase 
grosse de l'aliment composé, laquelle est habituellement un mélange de 
suif, de saindoux, de graisses végátales, de huiles de poisson hydrogenáes 
et dásodorisées, etc . . <en moyenne de 15 à 20 ~ du produit fini) . 

La différence entre les prix d'intervention du beurre et le prix 
d'écoulement par adjudication átant très élevée, un syst~rne de contr8le 
susceptible de réduire les risques de détournèment et de rnanipulation est 
prévu à l'article 14 du r~glement en question. 

2. Le système en question est ventil~ sur ·: 

- des contr8les sur place pour chaque lot ou bien des inspeetlans 
fréquentes et inopinées permettent entre autres de prélever des 
échantillons; 

- l'exarnen de laborátoire d'au rnoins 3 áchantillons pour cheque lot, dont 
le premier (A) correspond au beurre concentré, le deuxième (B) représente 
!'ensemble des corps gras d'origine non laitière rnélangés entre eux dans 
les proportions établies par l'opérateur, alors que le troisi~me 
échantillon (C) est obtenu ll partir de la phase grasse "beurre concentré 
+ corps gras non laitier" ágalement dans des proportions établies par 
l'opárateur; 

- le contr8le approfondi et par sondage des documents cornmerciaux et de la 
comptabilité matière. 

L'analyse de laboratoire porte en outre.sur la détermination de la teneur 
en rnatières grasses d'une part ~u beurre concentré, et d'autre part .du 
produit fini ll savoir de l'alirnent cornposé pour les anirnaux. 

La mise en place d'un tel systèrne s'impose en vue de confirmer les 
déclarations des opérateurs relatives ll la quantité du beurre concentré 
mise en oeuvre, !'analyse de laboratoire 'toujours affectée d'une eertsine 
er'reur ne pouvant pas à alle seule donner les garanties voulues sur · 
l'efficacité du controle. Il convient de préciser ll ce propos: 

- la rnéthode d'analyse de laboratoire à utiliser; 

- la marge d'erreur dont les résultats ainsi obtenus peuvent être assortis. 

Les problèrnes visés sous les deux demiers tirets ont fait l'objet d'un 
échange de vues. approfondi de la .part des experts du groupe chimiste du 
comité de gastion lalt et produits laitiers qui se sont réunis à Bruxelles 
le 27 juin, le 16 juillet et le 19 aoOt dernier. 



Vl/4494/86 - Rév. 3 
- 2 -

B. ANALYSE DE LABORATOIRE 

1. Il s'agit d'un contr8le de routine, qui en principe dolt être relatlvement 
slmple, il convient d.e s • orienter alors vers· 1' analyse chromatographlque en 
phase sazeuse (G.L.C.) des acides gras sous forma d'esters m~thyliques. 

Compte tenu du niveau des prix auxquels le beurre devrait Atre vendu aux 
soumlssionnaires, on peut bien admettre que les aliments ·compos~s seront 
destin~s notaroment ~ l'alimentation des veaux et d'autres animaux · 

.~. domesUques. Cette uUlisaUon justifie d'une part la teneur .en maUt\res 
srasses d~j~ mentionn~e sous le point A. 1. et d'autre part les exisences 
de qualit~ auxquelles dolt r~pondre la graisse incorpor~e dans l'aliment. 
Il s•agit notaroment de corps gras sans goOt ou odeur marqu~s, facilement 
digestibles et as9imilables sans troubles intestinaux par les veaux d'.un 
Age maximum de 20-22 semaines. ·L • indice d • acide et 1' indice de péroxlde de 
la phase grosse lncorporée dolvent reapeeter par conséquent des chiffres 
limites qui s'écartent de très peu de ceux d'une graisse neutre. Le respect 
de ces exigences entraine inévitablement une réduction de l'éventail des 
corps gras pouvant être mUangés ~ ·la maHère gt'asse butydque dans des 

· proportions comprises entre 2/1 et 112; les graisses de destruction et 
celles des restaurants, par exemple, sont ~ exclure. 

on peut partir de l'hypothèse qu•en moyenne la phase gt'asse (de 7 à 10 ~ 
sur le produit fini) sera constitu~e ~ peu près ~ 40-60 ~ par de la graisse 
butyrique. Si on se r~fère aux conditions décrites ci-dessus, au moins deux 
voies sont ~ explot'er en vue du dosage de la graisse butyrique contenue 
dans le rn~lange. · 

2. La plus simple est fondée sur le dosage d'un composé pr~scnt exclusivement 
dans un des deux corps gras qui seront ensuite mélangés entre eux. Tel est 
le cas par exemple de l'acide butyrique qui cat'actérise la matit\re grasse 
du beurre. Deux seuls examens de laboratoire, celui de la matière grasse 
butyrique d'une part et celui du mélange des deux phases grasses, 
pourraient permettra une évaluatlon relativament précise. Des nombreuses 
sourees d'erreurs d'une importsnee assez signlflcatlve mettent en cause 
d'une manière très sérleuse cette hypothèse de travail. Une marge d'erreurs 
de ± 10 - 15 ~ devrait être admise. 

3. La deuxième voie est celle qui a ~té 'retenue lors de l'sdoption de 
l'article 14 du règlement (CEE) 2409/86; on prévoit le dosage des acides 
gras présents normalement dans la graisse butyrique (A) de même que dans la 
gt'aisse d'une origine autre que laitièt'e (B) ainsi que dans le mélange (C). 
Il ne convient pas d'établir pr~alablement lesquels des acides gras ~ 
chaîne carbonée normale et avec un nombre paire d'atomes de carbone seront 
retenus pour !'analyse nl .leur nombre; celadépenden effet de la 
connaissance plus pr~cise de la composit.ion des deux phascs (A) et (B) du 
m~lange (C). Le nombre d'acides gras à chaine non ramifiée et~ nombre 
d'atomes de carbone pair dolt être judicieusement choisi pour que le 
contr8le par !'analyse d'échantillons soit leplus efficace. 

C. PRECISION DE LA METHODE 

1. Le contr8le de .laboratoire envisag~ est fondé sur la "comparaison" des 
résultats des trois analyses eK~cut~es en appliquant la même rnéthode, par 
le même appareillage et dans les mêmes conditions de travail, pour autant 
que poss~ble l'une aprt\s l'autre . on pat'vient ~ réduire ainsl l'incidence 
des facteurs susceptibles d'lnfluencer l'efficacité de la comparaison des 
résultats. 
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Dans cette optique chnque va~iable ind~pendante figurant dans la fonction 
"répétabilité de la méthode" doit être maîtrisée et renduo pour autant que 
possible constante pour les trois analyses relatives à cheque lot examiné. 
Dans ce contexte toutefois la composition des matiè~es grasses, à savoir 
les proportions parfois assez variables et surtout différentes des acides 
gras utilisés comme paramètres de référence peuvent jouer un rale négatif. 
Le nombre des acides gras pris en considération en vue de l'évaluation de 
la teneur en matière grasse butyrique peut être bien supérieur à 5-6, 
surtout si on dispose d'un ordinateur opportunément programmé. Dans cette 
hypothèse, l'acide butyrique peut être pris en consldération en vue du 
caleul du pourcentage demandé, dès que la répétablllté observée pour cette 
aclde est satisfalsante. 

2. Il convlent de souligoer finalement qu'il est toujours possible pour 
l'analyste de procéder à un quatrième examen, à savoir à l'analyse d'un 
mélange préparé au laboratolre en partent de deux échantlllons (A) et (B), 
mélangés entre eux dans les proportions établies sur la base du résultat de 
l'examen du troisième échantlllon (C). Le quatrlème examen de laboratoire, 
ne dolt pas nécessairement être répété d'une manière systématique. Il doit 
toutefois être effectué lorsque des modifications significatives sont 
apportées à la technique analytique afin de eonfirmer la bonne répétabilité 
de l'analyse. 

Il est superflu de souligoer que, quelle que soit la performance de 
l'appareillage utilisé et l'expérience du personnel, l'examen des trois 
échantillons ne sera pas entamé tent qu'on n'sure pas atteint le niveau 
voulu de répétabilit~. Cela n'exclut pas l'utilisation d'un standerd 
interne (p.ex. C13) lors de l'exécution des examens prévus à l'article 14 
du règlement déjà mentionné. 

Il est souhaitable qu'un échange d'informations relatif aux procédés 
utilisés dans les laboratotres des ·Etats membres soit prévu dans quelques 
mois en vue d'améliorer la performance de la méthode. 

D. CONCLUSIONS 

sur la base des considératlons développées aux ehapitres précédents et en 
tenant compte de l'svis formulé par les experts des Btats membres, on peut 
conclure que dans le ces ou le beurre concentré est incorporé dans un mélange 
de matières grasses d'orlgine non laitière d'une eertsine qualité, destiné à 
la fabricatlon d'aliments composés notaroment pour l'alimentation des veaux ou 
d'autres animaux domestiques, le controle de laboratoire fondé sur une série 
de trols analyses, à savoi~ d'une part celles de la matlère grasse butyrique 
et de l'ensemble des matières grasses non laitières mélangées entre alles et 
d'autre part, le mélange des corps gras destinés à être ineorporés dans 
l'aliment composé, davreit donnar dans les conditlans précisées notamment aux 
points B. et c. des résultats affectés d'une erreur relativa susceptible 
d'arriver jusqu'à ± 2,5 ~. 

Cette conclusion est assortie de deux recommandations: 

le p~élèvement d'échantlllons dolt êt~e correctement effectué de manière à 
mettra à disposition des intéressés de même qu'à eelle des organismes de 
contröle, un nombre suffisant de contre-échantlllons; 
la bonne répétabilité de la methode de !'analyse G.L.C. des acides gras 
dolt être assurée pa~ la mise en place des procé~és les plus adapt~s aux 
conditloos techniques de travail. 

Ces conclusions pourraient être modifiêes salon les expériences acquises 
ult~rieurement. 


