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SUJET 

 
 

Œufs riches en oméga-3 
 
Un producteur d’œufs nourrit ses poules avec une alimentation à base de graines de lin, qui permet de 
modifier la proportion d’acides gras oméga-3 par rapport aux acides gras oméga-6 dans le jaune d’œuf. 
Il commercialise les œufs avec la mention spécifique « source d’Acide Gras Oméga-3 ». 
Une casserie industrielle, qui transforme les œufs entiers en œufs liquides pasteurisés, est intéressée par 
ce type d’œuf pour proposer à ses clients un nouveau produit « riche en oméga-3 ». Ce produit est présenté 
avec un nouveau mode de conditionnement. 
 
Vous êtes technicien(ne) au laboratoire de contrôle qualité de cette casserie et vous devez : 
 

- mettre en place la méthode de détermination de la teneur en acides gras oméga-3 par chromatographie en 
phase gazeuse (CPG) dans le jaune d’œuf ; 
 

- construire un plan de contrôle pour l’étape de pasteurisation et vérifier la qualité microbiologique du produit 
fini, en raison d’un nouveau mode de conditionnement. 
 
 
1- Détermination de la teneur en acides gras oméga-3 p ar CPG  (2 points) 

Identifier, à partir du document 1 (pages 4 à 7), les opérations pré-analytiques, analytiques, post-
analytiques de cette méthode ainsi que leur(s) objectif(s). Présenter ces éléments sous forme d’un 
tableau de synthèse. 
 
 

2- Choix de la technique de méthylation à partir de l’ évaluation des risques chimiques  (6 points) 
Dans le document 1 , deux méthodes de méthylation sont proposées : 
 
� Méthode 1 : méthode au trifluorure de bore (BF3) 
� Méthode 2 : méthode par estérification 

 
Votre responsable vous charge d’expertiser les risques chimiques liés aux deux méthodes. 
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2.1 Lister les substances chimiques à risque pour les deux méthodes de méthylation décrites. 
 
2.2 Identifier, à partir des extraits des fiches de données de sécurité fournis dans les  
documents 2 et 3 , la nature des dangers chimiques ainsi que les risques pour l’opérateur liés aux 
substances décrites. 

 
2.3 Indiquer l’étape opératoire présentant un risque majeur pour chaque méthode. 
 

Le laboratoire gère les déchets chimiques par un tri en bidons séparés en plusieurs   
catégories : 

- acides, 
- bases, 
- solvants organiques non halogénés, 
- métaux lourds. 

 
2.4  Proposer, pour chacune des deux méthodes, un tri approprié pour l’élimination des déchets 
chimiques. 

 
2.5  Conclure de manière argumentée sur le choix de la méthode de méthylation à mettre en œuvre. 

 
 
3- Contrôle de vérification volumétrique d’une pipette  à piston  (4 points) 
 
Votre responsable vous charge de valider le remplacement de la pipette jaugée de classe A, à deux traits 
de 1 mL, par la pipette à piston à déplacement d’air de classe A d’un volume nominal de 1 000 µL.  
Pour cela, vous effectuez un contrôle de vérification volumétrique sur la pipette à piston en effectuant un 
échantillon de dix mesures de pesées d’eau ultra pure dans les conditions de répétabilité. Le volume moyen 
mesuré sur l’échantillon est de 996,85 µL avec un écart-type de 3,12 µL. 
Ces dix mesures représentent un échantillon aléatoire simple issu d’une population de mesures distribuées 
selon une loi normale. 
 

3.1 En utilisant une démarche statistique adéquate, peut-on considérer, au seuil de risque 1 %, que le 
volume moyen de la population est différent de 1 000 µL ?  
Vous pourrez utiliser les documents 4 et 5 . 
 

D’après la norme ISO 8655-2, la répétabilité des mesures est satisfaisante si la variance n’est pas 
supérieure à 9. 
 

3.2 A l’aide d’un test statistique, indiquer si la répétabilité n’est pas satisfaisante au seuil de risque 1 %. 
Vous pourrez utiliser les documents 4 et 5 . 

 
 
4- Contrôle de la pasteurisation  (5 points) 
 
Le document 6  présente un diagramme de fabrication d’œuf liquide pasteurisé. 
 

4.1 Déterminer les étapes qui sont des points critiques (CCP) en utilisant l’arbre de décision des CCP 
(document 7 ). 

 
Le document 8  indique les causes possibles d’apparition des dangers microbiologiques lors des quatre 
dernières étapes de fabrication (de la pasteurisation au stockage à 4°C). 
 

4.2 Construire un plan de contrôle, en utilisant la règle du QQOQCCP, pour l’étape de pasteurisation. 
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5- Contrôle produit fini  (3 points) 
 
Afin de conserver le produit fini riche en oméga 3, un nouveau conditionnement limitant l’altération par la 
lumière des acides gras insaturés est utilisé.  
Ce changement de conditionnement implique une vérification de la qualité microbiologique du produit fini en 
lien avec le règlement CE N°1441/2007 du 5 décembre 2007 (document 9 ). 
La méthode utilisée en routine dans l’entreprise pour le dénombrement des entérobactéries utilise le milieu 
VRBG (document 10 ). 
 

5.1 Donner le principe de cette technique 
 
Un dénombrement est réalisé sur un échantillon de produit conditionné, les résultats obtenus sont présentés 
dans le tableau ci-dessous : 

 
 

 
 

5.2 Proposer un mode d’interprétation de ces résultats.   
 
5.3 Conclure, à l’aide du document 11 , quant à la conformité microbiologique de l’échantillon analysé. 

 

 entérobactéries en UFC/boîte 

Taux dilution (d) .10-1 

vol. inoculum (v) 1 mL 

Nombre de boîtes 
(n=2) boîte 1 boîte 2 

échantillon 1 <1 <1 

échantillon 2 4 3 

échantillon 3 <1 <1 

échantillon 4 <1 <1 

échantillon 5 2 6 
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DOCUMENT 1 
 

Protocole de détermination de la teneur en acides g ras oméga-3 par chromatographie en 
phase gazeuse (CPG) adapté de la norme  XP T60-750 

 
 
 

1- Domaine d'application 

Le présent document décrit une méthode de dosage des acides gras oméga-3 (ω3) et oméga-6 (ω6) 
dans des produits alimentaires après extraction de la matière grasse. 
Cette méthode permet la détermination des teneurs en acides gras oméga-3 et oméga-6, à partir de  
0,2 g pour 100 g de matière grasse. 

2- Termes et définitions  
 

2-1  Définition : acides gras ω3 ou n-3. Acides gras possédant au moins deux doubles liaisons de type 
méthylène-interrompu de configuration cis, dont la 1 ère double liaison, en partant du groupement méthyl 
terminal, se situe au niveau du 3ème atome de carbone de la chaîne carbonée. 

 
2-2  Liste des acides gras ω 3 ou n-3 

C18 :3 ω 3 : acide cis-9, 12, 15-octadécatriènoïque (ALA, acide alpha-linolénique)  
C18 :4 ω 3 : acide cis-6, 9, 12, 15-octadécatetraènoïque  
C20 :5 ω 3 : acide cis-5, 8, 11, 14, 17-eicosapentaènoïque (EPA)  
C22 :5 ω 3 : acide cis-7, 10, 13, 16, 19-docosapentaènoïque (DPA)  
C22 :6 ω 3 : acide cis-4, 7, 10, 13, 16, 19-docosahexaènoïque (DHA) 

3- Réactifs 
 

3-1 Éthanol, de qualité analytique. 
3-2 Dichlorométhane, de qualité analytique. 
3-3 Éther éthylique, de qualité analytique. 
3-4 Hydroxyde de sodium solution méthanolique, à environ 0,5 mol/l. 
3-5 Trifluorure de bore (BF3), solution méthanolique, de 12 % à 14 % (fraction massique)  
3-6 Chlorure de sodium, solution aqueuse saturée. 
3-7 Hydrogénosulfate de sodium monohydraté.  
3-8 Hydroxyde de potassium solution méthanolique, à environ 2 mol/l. 
3-9 Sulfate de sodium, anhydre.  
3-10 Hexane, de qualité chromatographique (pureté > 99 %). 
3-11 Étalon interne, C23 :0, sous forme d’ester méthylique en solution dans l’hexane à 1mg/ml 
3-12 Mélange de référence d’esters méthyliques d’acides gras (EMAG)  
3-13 Gaz vecteur : Azote 
3-14 Gaz auxiliaires : hydrogène (pur à 99,9 %) et air 
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4- Appareillage 
 

4-1  Chromatographe en phase gazeuse à colonne capillaire, équipé d’un injecteur à diviseur (split)  
4-1-1 Colonne capillaire, de 50 m de longueur et d’un diamètre intérieur de 0,25 mm, de phase 

 stationnaire très polaire. 
4-1-2 Détecteur à ionisation de flamme.  
4-1-3 Système d'acquisition des données.  

 
4-2  Matériel de laboratoire  

4-2-1 Balance analytique. 
4-2-2 Enceinte thermostatée à 103 ± 2 °C. 
4-2-3 Ballon de 50 ml à col rond et équipé d’un bouchon rodé. 
4-2-4 Chauffe ballon. 
4-2-5 Réfrigérant à reflux. 
4-2-6 Ampoules à décanter, de 250 ml de capacité. 
4-2-7 Évaporateur rotatif, avec bain marie. 
4-2-8 Pipettes jaugées, classe A, deux traits, de 1 ml et 5 ml 
4-2-9 Seringue de 1-5 µL 

 

5- Préparation de l'échantillon à analyser  

Cas des ovoproduits : Extraction de la matière grasse par méthode au dichlorométhane-éthanol  

5-1  Mode opératoire : 

• Peser à 1 mg près, dans une fiole conique de 250 ml, une masse m d’environ 2 g de jaune d’œuf 
pour essai.  

• Ajouter 40 ml d’éthanol. Placer sous agitation magnétique pendant quelques instants. Ajouter 
ensuite 40 ml de dichlorométhane. Placer sous agitation magnétique pendant une heure. 

• Après filtration, évaporer les solvants à l’aide d’un évaporateur rotatif sous pression réduite. Placer à 
l’étuve à 103°C pendant quinze à trente minutes. 

• Reprendre le résidu sec par 10 à 15 ml d’éther éthylique, filtrer et recueillir le filtrat dans un ballon 
préalablement taré. 

• Évaporer la totalité de l’éther éthylique à l’aide d’un évaporateur rotatif sous pression réduite. Placer 
à l’étuve à 103°C pendant trente minutes. 

• Peser le ballon après refroidissement dans un dessiccateur. Soit m’ la masse du résidu. 

5-2  Expression des résultats :  

La teneur en matière grasse est donnée par la relation suivante : 

Tmg en % (m/m) = (m’ / m) × 100 

 

6- Préparation des esters méthyliques  
 
6-1  Méthode n°1 : méthode au trifluorure de bore  

6-1-1 Peser 100 mg de matière grasse à 1 mg près dans le ballon de 50 ml. 
6-1-2 Ajouter 4 ml de solution méthanolique d’hydroxyde de sodium. 
6-1-3 Adapter le réfrigérant. Porter à ébullition sous reflux pendant 10 minutes. 
6-1-4 Ajouter, par le haut du réfrigérant, 5 ml de solution méthanolique de BF3, poursuivre 

 l’ébullition pendant 3 min.  
6-1-5 Retirer le ballon de la source de chaleur et débrancher le réfrigérant à reflux. 
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6-1-6 Ajouter, immédiatement, sans laisser le ballon refroidir, 5 ml de solution d’étalon interne de 
 C23, puis 20 ml de solution de chlorure de sodium.  

6-1-7 Boucher le ballon et agiter vigoureusement celui-ci pendant au moins 15 s. 
6-1-8 Poursuivre l’ajout de solution saturée de chlorure de sodium afin d’amener la hauteur de 

 liquide au niveau du col du ballon. Laisser s’opérer la séparation des deux phases. 
6-1-9 Transvaser 1 ml précis de la phase supérieure dans un flacon de 4 ml et ajouter une petite 

 quantité de sulfate de sodium anhydre pour éliminer les traces d’eau. 
6-1-10  La solution ainsi obtenue peut être injectée en chromatographie gazeuse. 

 
6-2   Méthode n°2 : méthode par estérification  

6-2-1 Peser 100 mg de matière grasse à 1 mg près dans un tube à essai. 
6-2-2 Ajouter 5 ml de solution d’étalon interne de C23. 
6-2-3 Ajouter 200 µL d‘une solution méthanolique d’hydroxyde de potassium.  
6-2-4 Agiter le tube pendant 1 min au vortex. 
6-2-5 Ajouter 1 g d’hydrogénosulfate de sodium, agiter et laisser s’opérer la séparation des deux 

 phases. 
6-2-6 La phase supérieure ainsi obtenue peut être injectée en chromatographie gazeuse. 

 
7- Conditions chromatographiques 
 
Les conditions chromatographiques sont les suivantes : 

• La température du four est maintenue à 170 °C pendant 23 min puis programmée, à raison  
de 5 °C/min, jusqu'à 230 °C, la température est ensuite maintenue à 230 °C pendant 4 min puis 
refroidie à 170 °C. 

• Les températures de l'injecteur et du détecteur sont maintenues à 240 °C. 
• La pression du gaz vecteur (N2) est ajustée de façon à maintenir le débit du gaz dans la colonne à 

environ 0,5 mL/min. 
• Le volume d’injection est de 1µL. 

 
8- Chromatogramme type 

Chromatogramme obtenu dans les conditions décrites, pour le mélange de référence d’esters 
méthyliques d’acides gras (EMAG) : 
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9-  Expression des résultats 

8-1  La teneur pour un acide gras X, exprimée en g pour 100 g, est donnée par la formule suivante : 

 

 

• Cx :  Quantité d’acide gras x dans l'échantillon en g/100 g.  
• mC23 : Quantité de l’étalon interne C23 dans l’échantillon en mg.  
• m :   Quantité de matière grasse extraite utilisée pour préparer les esters méthyliques d’acide gras 

en mg.  
• Ax :   Aire du pic correspondant à l’acide gras X  
• AC23 : Aire de l’étalon C23 dans l’échantillon.  
• Tmg :  Teneur en matière grasse de l’échantillon en g pour 100 g.  
• pC23 : Pureté de l’étalon interne C23 utilisé pour l’analyse de l’échantillon.  

8-2  La mention « Source d’acide gras oméga-3 » est possible si les œufs répondent aux spécifications 
établies dans le règlement (CE) n° 1924/2006 du 20 décembre 2006 concernant les allégations 
nutritionnelles et de santé portant sur les denrées alimentaires.  

L’allégation selon laquelle une denrée alimentaire est une source d’acide gras oméga-3 ne peut être 
valide que si le produit contient : 
 

- au moins 0,3 g d’acide alphalinolénique (ALA) pour 100 g  
ou   

- au moins 40 mg d’acide eicosapentaénoïque (EPA) et d’acide docosahexénoïque (DHA) 
combinés pour 100 g. 
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DOCUMENT 2 
 

Éléments de la Fiche de Données de Sécurité du trif luorure de bore (BF 3) à 14% en solution 
dans le méthanol 
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DOCUMENT 3 
 

Éléments de la Fiche de Données de Sécurité de l’hy droxyde de potassium à 2 mol/L en 
solution dans le méthanol 
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DOCUMENT 4 
 

Tableau synthétique des variables statistiques de d écision 
 
 
 
 

Sous certaines conditions, avec les notations usuelles, 

La variable aléatoire
( )

∑∑
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1 1

2

 avec ijO  effectifs observés ou réels et ijT effectifs 
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de lignes et C : nombre de colonnes) 
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K = est distribuée selon une loi du Khi-2 à )1( −n ddl. 
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F == est distribuée selon la loi de Fisher-Snedecor 

de ddl Factddlk =1  et Résiduelddlk =2  
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DOCUMENT 5 
 

Extraits de tables 
 

Fonction de répartition d'une variable de Student à  k degrés de 
Valeurs de pt   telles que p)tT(obPr p =≤  

 

 
 

 p 
k  

0,90 0,95 0,975 0,99 0,995 0,999 0,9995 

4 1,53 2,13 2,78 3,75 4,60 7,17 8,61 
5 1,48 2,02 2,57 3,36 4,03 5,89 6,87 
6 1,44 1,94 2,45 3,14 3,71 5,21 5,96 
7 1,41 1,89 2,36 3,00 3,50 4,79 5,41 
8 1,40 1,86 2,31 2,90 3,36 4,50 5,04 
9 1,38 1,83 2,26 2,82 3,25 4,30 4,78 
10 1,37 1,81 2,23 2,76 3,17 4,14 4,59 
11 1,36 1,80 2,20 2,72 3,11 4,02 4,44 
12 1,36 1,78 2,18 2,68 3,05 3,93 4,32 
13 1,35 1,77 2,16 2,65 3,01 3,85 4,22 
14 1,35 1,76 2,14 2,62 2,98 3,79 4,14 

 

 
Fonction de répartition d’une variable du Khi-2 à k  degrés de liberté 

Valeurs de 2
pχ  telles que p)(obPr p =≤ 22 χχ  

 

 
 p 
k  

0,005 0,010 0,025 0,050 0,100 0,900 0,950 0,975 0,990 0,995 

5 0,41 0,55 0,83 1,15 1,61 9,24 11,07 12,83 15,09 16,75 
6 0,68 0,87 1,24 1,64 2,20 10,64 12,59 14,45 16,81 18,55 
7 0,99 1,24 1,69 2,17 2,83 12,02 14,07 16,01 18,48 20,28 
8 1,34 1,65 2,18 2,73 3,49 13,36 15,51 17,53 20,09 21,95 
9 1,73 2,09 2,70 3,33 4,17 14,68 16,92 19,02 21,67 23,59 
10 2,16 2,56 3,25 3,94 4,87 15,99 18,31 20,48 23,21 25,19 
11 2,60 3,05 3,82 4,57 5,58 17,28 19,68 21,92 24,72 26,76 
12 3,07 3,57 4,40 5,23 6,30 18,55 21,03 23,34 26,22 28,30 
13 3,57 4,11 5,01 5,89 7,04 19,81 22,36 24,74 27,69 29,82 
14 4,07 4,66 5,63 6,57 7,79 21,06 23,68 26,12 29,14 31,32 
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DOCUMENT 6 

 
Diagramme de fabrication d’œuf liquide pasteurisé 

 
  

                                     

Réception œufs  

Stockage 
T=8°C 

Lavage  

Cassage  

Centrifugation 

Filtration 

Homogénéisation 

Pasteurisation (64,4°C – 2,5 min) 

Réfrigération T=4°C 

Conditionnement 

Stockage T=4°C 

Œufs liquides pasteurisés 
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DOCUMENT 7 
 

Arbre de décision des CCP 
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DOCUMENT 8 

 
Causes possibles d’apparition des dangers microbiol ogiques lors des étapes de 

pasteurisation, de réfrigération à 4°C et de condit ionnement à 4°C 
 

       Causes 
 
 

Etapes 

Matière  Matériel Milieu Main-d’œuvre Méthode 

Pasteurisateur 
défaillant (par ex 

encrassé) ne 
permettant pas 
d’appliquer le 

bon barème de 
pasteurisation 

Air ambiant trop 
contaminé 

Mauvaise 
pratique 

d’hygiène 

Barème de 
pasteurisation 
insuffisamment 

efficace 

 

=> 
Apport de 

microorganismes 
au moment du 
refroidissement 

=> 
contamination 

de la coule 
d’œuf entier au 

moment du 
refroidissement 

 
Pasteurisation/ 

réfrigération 

Niveau de 
contamination 

de la coule trop 
élevé avant 

pasteurisation 
risquant de 
rendre le 

barème de 
pasteurisation 

inefficace 

Pasteurisateur 
mal désinfecté 

=> 
contamination 

de germes dans 
la machine 

pouvant 
contaminer la 

nouvelle 
production 

  

Refroidissement 
insuffisant ou 

pas assez 
rapide après 

pasteurisation 

Machine mal 
entretenue  

Mauvaise 
pratique 

d’hygiène de 
l’opérateur => 

apport de 
contaminants 
au produit fini 

Durée de mise 
en œuvre du 

conditionnement 
trop longue => 
multiplication 

des 
contaminants 

résidus 
microbiologiques 

indésirables 
issus d’une 
utilisation 

antérieure de la 
machine et 

pouvant 
contaminer la 

nouvelle 
production 

Apport de 
microorganismes 
supplémentaires 

au produit fini 

  

Conditionnement 

Emballages 
contaminés => 

apport de 
nouvelles 

contaminations 
au produit fini 

 
Température de 
l’air ambiant trop 

élevée 
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DOCUMENT 9 
 

Extrait du règlement CE 1441/2007 du 5 décembre 200 7 – p28 – partie 2.3 Ovoproduits 
 
 

Plan 
d'échantillonnage 

(1) 
Limites Catégorie de 

denrées 
alimentaires 

Micro-organismes 

n c m M 

Méthode 
d'analyse 

de 
référence 

(2) 

Stade 
d'application 

du critère 

Action en cas de 
résultats 

insatisfaisants 

Ovoproduits Entérobactériacés 5 2 
10 

UFC/g 
ou mL 

100 
UFC/g 
ou mL 

ISO 
21528-2 

Fin de 
procédé de 
fabrication 

Contrôle de 
l'efficacité du 

traitement 
thermique et de 
la prévention de 

la 
recontamination 

(1) : n = nombre d'unités constituant l'échantillon ; c = nombre d'unités d'échantillonnage donnant des valeurs 
comprises entre m et M. 

(2) : il convient d'utiliser l'édition la plus récente de la norme. 

 
 
 
 
Interprétation des résultats des analyses 
 
Les limites indiquées s’appliquent à chaque unité d’échantillon analysée. 
Les résultats des analyses révèlent la qualité microbiologique du procédé contrôlé. 
Entérobactéries dans les ovoproduits :  
- qualité satisfaisante lorsque toutes les valeurs observées sont ≤ m, 
- qualité acceptable lorsqu’un maximum de c/n valeurs se situe entre m et M, et que le reste des valeurs 
observées est ≤ m, 
- qualité insuffisante lorsqu’une ou plusieurs valeurs observées sont > M ou lorsque plus de c/n valeurs se 
situent entre m et M. 
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DOCUMENT 10 
 

Composition du milieu VRBG (gélose) 
 
Milieu sélectif pour l’isolement et la numération des entérobactéries dans les produits alimentaires. 
 
Composition : 
 

Composants Concentration (en g/L) 

Peptone 7,0 

Extrait de levure 3,0 

Glucose 10,0 

Chlorure de sodium 5,0 

Sels biliaires 1,2 

Rouge neutre 0,03 

Cristal violet 0,002 

Agar 12,0 

pH final : 7,4 ± 0,2 

 
 
 
 

DOCUMENT 11 
 

Expression des résultats de numération en milieu so lide 
 
           ∑ C  
Donnée :      N = -------------- 
                            v x n x d 
 
 
Où : 
∑ C est la somme des colonies comptées sur les boîtes retenues (on retiendra toutes les boîtes contenant 
moins de 150 colonies) ; 
v est le volume de l’inoculum appliqué à chaque boîte, en millilitres ; 
n est le nombre de boîtes retenues ; 
d est le taux de dilution correspondant aux boîtes retenues. 
 

 


