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OBJET: DISTRIBUTION DU RAPPORT DE LA VINGT -DEUXIEME SESSION DU COMITE DU CODEX SUR
LES METHODES D’ ANALYSE ET D'ECHANTILLLONNAGE (ALINORM 99/23)

Le rapport de la vingt-deuxiéeme session du Comité du Codex sur les méthodes d’analyse et
d’échantillonnage (CCMAS) est joint. Il sera examiné par la Commission du Codex Alimentarius a sa
vingt-troisieme session (Rome, 28nut+ 3 jullet 1999).

PARTIEA QUESTIONS SOUMISE A LA COMMISSION DU CODEX ALIMENTARIUS A
SA VINGT-TROISIEME SESSION POUR EXAMEN

1. Méthodes d’analyse et d’échantillonnage

(1) Dispositions relatives aux méthodes d’analyse figurant dans certaines normes de produits
(ALINORM 99/23, Annexe lll, Partie 1)

(i) Dispositions relatives aux méthodes d’échantillonnage figurant dans certaines normes de
produits (ALINORM 99/23, Annexe llI, Partie 2)

Les gouvernements qui souhaitent proposer des amendements ou formuler des observations
concernant les répercussions éventuelles des éléments ci-dessus sur leurs intéréts économigues sont
priés de le faire par écrit, conformément Manuel de procédure de la Commission du Codex
Alimentarius et de les communiquer au Chef du Programme mixte FAO/OMS sur les normes
alimentaires, FAO, Viale delle Terme di Caracalla, 00100 Rome (ltaignt le 15 mai 1999

PARTIEB DEMANDE D’'OBSERVATIONS SUR L'AVANT-PROJET D'AMENDEMENTS
AU MANUEL DE PROCEDURE A L'ETAPE 3

Les gouvernements et les organisations internationales intéressées sont invités a
présenter des observations sur I’Avant-projet d’amendements au Manuel de procédure, tel qu’il figure a
I’Annexe Il du présent rapport, a I'étape 3. Les observations devront étre communiquées au Secrétaire,
Commission du Codex Alimentarius, Programme mixte FAO/OMS sur les normes alimentaires, FAO,
Viale delle Terme di Caracalla, 00100 Rome (ltalejyant le 15 octobre 1999
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RESUME ET CONCLUSIONS

A sa vingt-deuxieme session, le Comité du Codex sur les méthodes d’'analyse et

d’échantillonnage est parvenu aux conclusions ci-apres:

QUESTIONS A SOUMETTRE A LA COMMISSION

Le Comité:

a proposé a la Commission de lancer la nouvelle activité concernant les amendements aux
pertinentes du Manuel de procédure de la Commission du Codex Alimentarius afin de perm
mise en oeuvre de la démarche-critéres par ce Comité (par. 28 et Annexe Il);

a confirmé un certain nombre de méthodes d’analyse et d’échantillonnage pour 17 normes
sur des produits et les Lignes directrices concernant I'étiquetage nutritionnel (par. 53 a
Annexe Il1).

AUTRES QUESTIONS INTERESSANT LA COMMISSION ET D ’AUTRES COMITES DU CODEX

Le Comité:

sections
ettre la

Codex
59 et

a renvoyé ['Avant-projet de directives sur I'échantillonnage a I'étape 3 pour une nouvelle

formulation 1) en tenant compte des observations fournies s'’il y a lieu; 2) en rendant le tex
simple et plus facile a utiliser; 3) en insérant une nouvelle note explicative qui clarifie ce qu

te plus
le I'on

entend par “plan d’échantillonnage” et indique quelle sorte de plan d’échantillonnage dait étre
utilisée pour le contrdle particulier a effectuer; et en incorporant des exemples développés pour des

cas specifiques (par. 9 a 13);

a confirmé qu’il acceptait dans ses grandes lignes la démarche-critéres pour les méthodes d’analyse

de substances chimiques et a décidé de poursuivre la mise en oeuvre de la démarche-cr

teres, en

particulier la préparation de directives pour I'application de cette démarche par ce Comité et les

amendements aux sections pertinentesMhanuel de procédure de la Commission du Co
Alimentarius(par. 19 a 28; voir aussi ce qui précede);

a demandé qu'une fois que leBirectives harmonisées concernant I'emploi des taux
récupération dans les mesures d’analyseont été publiées par 'UICPA, le texte des Directi
soit distribué aux Etats Membres de la Commission par le biais d’'une lettre circulaire du

pour observations, afin que ce Comité décide a sa prochaine session de recommander o
texte a la Commission pour adoption par voie de référence (par. 32 a 35);

est convenu qu’'un document devrait étre préparé sur le besoin et les définitions de limi

dex

de
yes
Codex
u non le

es des

mesures en rapport avec la terminologie analytique utilisée par le Codex pour examen a sa

prochaine session (par. 36 a 40);

a décidé de renvoyer 'examen approfondi de I'incertitude des mesures jusqu’a la publica
Guide EURACHEM sur lincertitude des mesureisde demander un document sur les rapp

ion du
orts

entre les résultats d’analyses, l'incertitude des mesures et les spécifications dans les normes Codex

(par. 41 4 46, 71);

a décidé de demander gu’un document soit préparé sur l'utilisation de I'information fournie par les
études sur les essais d’'aptitude pour I'élaboration des caractéristiques des méthodes validées sur

place pour examen a sa prochaine session et a décidé que lorsque la nouvelle veBicectess
harmonisées pour la validation interne des méthodes d’anagesa fournie par I'UICPA, il
examinera le texte pour déterminer son adaptation aux fins des normes Codex (par. 47 & 51)

a décidé qu’il ne s’opposerait pas a l'utilisation de méthodes brevetées, a condition q

ue des
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méthodes similaires ou des matériels fournissant des résultats analogues soient disponibles

est convenu de demander aux comités du Codex s’occupant de produits de fournir des infor
comme l'exigent les listes de contréle contenues dans le volume 13 du Codex Alimentariu
Manuel de procédure de la Commission du Codex Alimentaidusqu’ils soumettent des méthod
d’analyse et d’échantillonnage a ce Comité pour confirmation (par. 60);

a recommandé que les comités s’occupant de produits choisissent des méthodes parmi les
générales Codex existantes chaque fois que possible et utilisent le Systéme international
dans les spécifications des normes Codex (par. 61 et 62);

est convenu de renvoyer au Comité du Codex sur les fruits et Iégumes traités la question cof
les tolérances autorisées pour la déclaration du poids net égoutté, car il estimait qu'il s'a
plutdt d’un probléme technique et qu’il ne serait pas pratique d’établir des tolérances généra
le poids net égoutté (par. 6);

par. 8);

mations
s etle
es

méthodes
d’unités

ncernant
gissait
es pour

a décidé de demander aux comités s’occupant de produits des informations sur I'acceptation de

'approche statistique de I'échantillonnage lors de la détermination de la conformité avi
spécifications des normes Codex (par. 12);

est convenu de soumettre I'annexe du document CX/MAS 98/5 concernant les litiges comm
au Comité du Codex sur les systemes d’inspection et de certification des importations
exportations alimentaires pour examen (par. 29 a 31);

a jugé inapproprié d'associer le Projet de révision des méthodes d’échantillonnage recomn
pour la détermination des résidus de pesticides aux fins de conformité avec les LMR élabor
Comité du Codex sur les résidus de pesticides (CCPR) et I'Avant-projet de directive
I'échantillonnage car ils sont fondés sur deux approches différentes, et a décidé de trarn
toutes les observations écrites et orales sur le texte précédent au CCPR pour examen (par. 1

a pris note du rapport de la treizieme Réunion interinstitutions (par. 64-69)

ec les

erciaux
et des

handées
e par le
}S  sur
smettre
4-18);
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ALINORM 99/23

RAPPORT DE LA VINGT-DEUXIEME SESSION DU
COMITE DU CODEX SUR LES METHODES D’ANALYSE ET D’ECHANTILLONNAGE
Budapest, 23-27 novembre 1998

INTRODUCTION

1. Le Comité du Codex sur les méthodes d’analyse et d’échantillonnage a tenu sa vingt-deuxieme
session a Budapest (Hongrie) du 23 au 27 novembre 1998, a I'aimable invitation du Gouvernement
hongrois. M. Péter Biacs, Directeur général de I'Institut central de recherche sur les aliments (KEKI) a
présidé la session. Y ont participé 114 délégués et observateurs de 35 Etats Membres et dix
organisations internationales. La liste compléte des participants figure a ’Annexe I.

OUVERTURE DE LA SESSION

2. La session a été ouverte par M. Karoly Tamas, Secrétaire d’Etat a I'agriculture et au
développement rural, qui a souhaité la bienvenue aux participants. Il a souligné I'importance des
normes Codex dans le commerce international des denrées alimentaires dans le cadre des Accords de
I'Organisation mondiale du commerce et pour I'exportation des produits agricoles de la Hongrie. Il a
informé les délégués de la participation active de la Hongrie aux travaux du Codex et de la
réorganisation du Comité hongrois du Codex dans le but de le renforcer en faisant appel a des
spécialistes provenant de domaines aussi divers que possible.

ADOPTION DE L’'ORDRE DU JOUR (Point 1 de I'ordre du jour)

3. Le Comité a adopté I'ordre du jour provisoire tel qu’il est présenté dans le document CX/MAS
98/1 étant entendu qu’il examinerait le point 4b) de I'ordre du jour “Projet de révision des méthodes
d’échantillonnage recommandées pour la détermination des résidus de pesticides aux fins de conformité
avec les LMR” avant le point 4a) de l'ordre du jour “Avant-projet de directives générales sur
'échantillonnage”. Il est également convenu d’examiner la confirmation des méthodes et plans
d’échantillonnage contenus dans le document CX/MAS 98/9 sous le point 4a) de I'ordre du jour.

NOMINATION DU RAPPORTEUR (Point 2 de 'ordre du jour)

4, Le Comité a décidé d’entreprendre ses travaux sans rapporteur.

QUESTIONS SOUMISES AU COMITE * (Point 3 de I'ordre du jour)

5. Le Comité a pris connaissance des questions soulevées a la vingt-deuxieme session de la
Commission du Codex Alimentarius et d’autres comités du Codex. Il a en outre examiné les questions
ci-apres.

Tolérances autorisées en ce qui concerne la déclaration du poids net égoutté

6. Le Comité a noté qu'a sa dix-neuvieme session, le Comité du Codex sur les fruits et légumes
traitées (CCPFV) lui avait demandé un avis sur les tolérances autorisées en ce qui concerne la
déclaration du poids net égoutté. Le Comité a rappelé qu’il s’était déja penché sur cette question sans
parvenir a un consensus. Faisant observer qu’il s’agissait plutét d’un probléme technique et gu’il ne

! CX/MAS 98/2; CX/MAS 98/2-Add. 1 (document de séance n°4)
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serait pas pratique d’établir des tolérances générales pour le poids net égoutté, ledgSoeutdvenu
de renvoyer la question devant le CCPFV.

Méthodes brevetées

7. Le Comité a également noté que le Comité du Codex sur la nutrition et les aliments diététiques
ou de régime (CCNFSDU) lui avait demandé a sa vingt et unieme session d’examiner la question de
l'utilisation des méthodes brevetées. Le CCNFSDU a constaté que dans certains cas, une méthode
brevetée était le moyen le plus précis de détecter une substance a analyser, comme pour la
détermination de la teneur en gluten. Le Comité a rappelé qu'a sa derniére session, il avait approuve
une méthode brevetée, la “méthode Phadebas”, pour la détermination de l'indice diastasique dans le
miel avec une note précisant que d'autres préparations de substrats étalonnées vendues dans le
commerce peuvent aussi étre utilisées.

8. La délégation suédoise, appuyée par la délégation finlandaise, a demandé au Comité d’envisager
de confirmer la méthode reposant sur un essai immunologique pour le dosage du gluten dans les
aliments, car elle estimait qu’il était impératif de disposer dans les plus brefs délais d’'une méthode
appropriée pour le dosage du gluten. Toutefois, le Comité était d’avis que le CCNFSDU devrait d'abord
accepter d’inclure la méthode susmentionnée dans la Norme sur les aliments exempts de gluten et de
soumettre la méthode a ce Comité pour confirmation. Le Coaniécidéqu’il ne s’opposerait pas a
I'utilisation de meéthodes brevetées, a condition que des méthodes similaires ou des matériels
fournissant des résultats analogues soient disponibles.

METHODES D’ECHANTILLONNAGE (Point 4 de 'ordre du jour) 2

AVANT -PROJET DE DIRECTIVES GENERALES SUR L 'ECHANTILLONNAGE (Point 4a de 'ordre du jour) 3

9. Depuis sa dix-neuviéme session en 1994, le Comité examinait une directive générale sur
I'échantillonnage applicable a tous les produits. A sa derniere session, il avait décidé de renvoyer
I’Avant-projet de directives générales sur I'échantillonnage a I'étape 3 pour une nouvelle révision et
accepter d’inclure un certain nombre d’éléments dans la révision. Il a rappelé que ce texte était destiné a
remplacer tous les textes précédents sur I'échantillonnage recommandés par le Comité, y compris les
Plans d’échantillonnage pour les denrées alimentaires préemballées (NQA 6,5). L’Avant-projet de
directives avait été révisé par un consultant du Codex avec l'assistance des pays suivants: Australie,
Autriche, Canada, Etats-Unis, France, Hongrie, Inde, Pays-Bas, République tcheque, Royaume-Uni,
Thailande.

10. S'’il a été reconnu que le texte actuel représentait une amélioration sensible par rapport a la
version précédente et qu’il contenait des informations utiles, de nombreuses délégations ont jugé en
général qu'il était encore trop compliqué et difficile a comprendre et qu'il fallait donc entreprendre sa
révision pour le rendre plus compréhensible tant par les fonctionnaires du gouvernement que par les
comités du Codex s’occupant de produits. A cette fin, certaines délégations ont proposé de préparer une
bréve note explicative clarifiant ce qu’on entend par “plan d’échantillonnage” d’'une maniere simple et
quel type de plan il fallait utiliser selon le contréle a effectuer. La délégation francaise a proposé de

Quoique le débat sur la confirmation des méthodes d'échantillonnage (CX/MAS 98/9) ait eu lieu sous le point
4a) de l'ordre du jour, son rapport figure sous le point 10 de 'ordre du jour “Approbation des dispositions
concernant les méthodes d’analyse dans les normes Codex”.

3 CXIMAS 98/3; CX/MAS 98/3-Add. 1 (observations des pays suivants: Argentine, Cuba, Etats-Unis, Nouvelle-
Zélande et République slovaque); CX/MAS 98/3-Add. 2 (document de séance n°5; observations du Secrétariat
du Codex, de I'Espagne, de la France et de la Nouvelle-Zélande); document de séance n°6 (observations de la
Finlande et de la Hongrie); document de séance n°10 (résumé de la révision des Directives et résumé des
observations présentées); document de séance 11 (observations de I'Argentine)
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rédiger une note explicative avec l'aide de I'Australie, des Etats-Unis, des Pays-Bas, du Royaume-Uni
et de la FIL.

11. Quant a savoir si les Directives devraient s’appuyer sur I'approche statistique telle qu’elle est
actuellement rédigée ou sur une approche pragmatigue comme dans le cas des méthodes
d’échantillonnage pour la détermination des résidus de pesticides et de médicaments vétérinaires, la
majorité des délégations se sont prononcées en faveur de I'approche statistique du fait de ses bases
scientifiques (voir par. 15).

12. Le Comitéa décidé d’ajourner I'examen approfondi du texte en raison de sa complexité.
Toutefois, ilest convenuque celui-ci devrait étre révisé dans le but de le rendre plus simple et plus
facile a utiliser grace a une structure et a un libellé appropriés. Le Candémandéaux pays
susmentionnés d’entreprendre aussi cette tache. Il a réitéré la décision prise a sa derniére session que le
nouveau texte devrait contenir des exemples développés pour des cas spécifiques afin de faciliter
l'utilisation du texte. Quant aux sources qui pourraient fournir ces exemples développés, la délégation
hongroise a proposé d’en indiquer quelques-unes. On a fait remarquer que les experts de ces produits
spécifiques dans les pays participant a la rédaction du texte pourraient aussi contribuer. Le Comité est
par ailleursconvenu qu’il faudrait demander des informations aux comités du Codex s’occupant de
produits sur I'acceptation de I'approche statistique de I'échantillonnage lors de la détermination de la
conformité avec les spécifications des normes Codex.

Etat d'avancement de I’Avant-projet de directives sur I'échantillonnage

13. Le Comitéa renvoyé I’Avant-projet de directives sur I'échantillonnage a l'étape 3 de la
procédure du Codex pour qu’il soit reformulé par la France avec la collaboration de I'Australie, des
Etats-Unis, des Pays-Bas, du Royaume-Uni et de la FIL, sans oublier la préparation d’'une note
explicative, en tenant compte des observations fournies s'il y a lieu. Le Cand#mandéque des
techniques modernes soient utilisées pour la rédaction en temps voulu de ce texte qui sera distribué pour
observations au cours des six prochains mois. Le Coasitéonvenud’examiner le nouveau texte a sa
prochaine session.

PROJET DE REVISION DES METHODES D'ECHANTILLONNAGE RECOMMANDEES POUR LA
DETERMINATION DES RESIDUS DE PESTICIDES AUX FINS DE CONFORMITE AVEC LES LMR (Point 4b de
I'ordre du jour) *

14. Le Comité a été informé que le Comité du Codex sur les résidus de pesticides (CCPR) avait
commence la révision des méthodes d’échantillonnage recommandées pour la détermination des résidus
de pesticides a sa vingt-huitiéme session en 1996, et avait décidé a sa trentieme session (1998) de faire
avancer le projet de révision des méthodes amendées a I'étape 8 pour adoption par la Commission. Afin
d’encourager I'harmonisation au sein du Codex, il avait également décidé de porter le texte a I'attention
de ce Comité pour examen. Le Secrétariat a mis a disposition un bref exposé oral donnant I'opinion du
Comité du Codex sur les résidus de médicaments vétérinaires dans les aliments sur le projet de révision
des méthodes recommand&es

15. I a été reconnu que les méthodes d’échantillonnage référencées et les Directives sur
'échantillonnage mises au point par ce Comité s’appuyaient sur deux approches différentes, les
premiéres sur I'approche pratique pour des raisons économiques et les secondes sur I'approche
statistique (par. 11). Ainsi, il a éj@égé inapproprié d’associer ces deux documents. Il a cependant été

4 CX/MAS 98/4, CX/MAS 98/4-Add.1 (observations des Etats-Unis), et document de séance n°12 (observations
de I'Argentine).
3 ALINORM 99/31, par. 10 et 11.
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déclaré que le document sur I'échantillonnage du CCPR ne devrait contenir aucune contradiction avec
les Directives sur I'échantillonnage.

16. Un certain nombre de délégations ont insisté sur la nécessité d’harmoniser les termes utilisés
dans le document avec ceux convenus au niveau international, tels que 1SO 7002.

17. Il a en outre été observé que: 1) le tableau 2 devrait étre clarifié pour indiquer que pour les
produits végeétaux, des échantillons composites étaient préparés alors que pour chaque produit animal,
un seul échantillon primaire était prélevé; 2) le tableau 2 a indiqué que lorsque le taux de résidus en
infraction dans le lot était inférieur a 5 %, le nombre d’échantillons a prélever serait peu réaliste; 3) la
procédure décrite a la section 4.4 pour I'évaluation des résultats était trop complexe.

18. Le Comitéest convenude transmettre toutes les observations écrites et orales au CCPR pour
examen.

CRITERES D’EVALUATION DES METHODES D’ANALYSE ACCEPTABLES AUX FINS DU
CODEX (Point 5 de I'ordre du jour) °

19. Le Comité a rappelé qu'il avait d’abord examiné cette question formellement a sa dix-neuvieme
session. A sa vingtieme session (1995), il était convenu d’accepter le principe des criteres et d’élaborer
des directives de travail détaillées pour I'application de cette démarche, y compris les définitions et le
choix des criteres a utiliser. Il avait décidé a sa derniére session que le document devrait étre révisé par
les délégations du Canada, de la France et du Royaume-Uni et que les litiges commerciaux devraient
également étre examinés. Le Comité est convenu de se pencher sur les questions concernant les litiges
commerciaux séparément de la démarche-critéres a sa session actuelle.

20. La délégation du Royaume-Uni a présenté le document référena@xpliqué que I'objectif de

la démarche-criteres était de simplifier la procédure de confirmation des méthodes d’analyse des
substances chimiques, et de rendre plus souple le choix des méthodes d’analyse de ces substances. Il a
été déclaré que les normes de qualité des laboratoires d’analyse et leur facon de travailler avaient
beaucoup changé en raison des systemes d’assurance de la qualité comme les essais d’aptitude et
I'accréditation. Elle a souligné que la démarche-criteres n’était pas destinée a déclasser les méthodes
d’analyse. Compte tenu de la confusion créée par I'existence de multiples méthodes dil, tgpe
délégation a invité le Comité a poursuivre I'examen de la démarche-critéres et des amendements
proposeés aux sections pertinentesMianuel de procédure de la Commission du Codex Alimentarius,

afin que ce Comité puisse mettre en oeuvre cette démarche.

21. Le Comitéa confirmé qu’'il acceptait dans ses grandes lignes la démarche-criteres pour les
méthodes d’analyse de substances chimiques. Dans leur majorité, les délégations ont souhaité que cette
approche continue d’étre examinée. Plusieurs d’entre elles ont déclaré que seules des méthodes validées
par des études inter-laboratoires devraient étre utilisées et que les laboratoires d’analyse devraient
appliquer des systemes d’assurance de la qualité et/ou de bonnes pratiques de laboratoire.

22. De nombreuses délégations ont exprimé leur préférence pour la démarche-criteres en raison de
sa souplesse, tant pour le choix des méthodes que pour la disponibilité de matériel. Il a également été
déclaré que pour obtenir de meilleurs résultats d’analyse, il était souhaitable d'avoir I'autorisation a
utiliser les méthodes que les analystes connaissent bien. La délégation de I'lrlande a fait part de son
expérience dans I'emploi aussi bien des méthodes officielles que de la démarche-critéres. Elle a déclaré
gue, si elle était soutenue par un systéme d’assurance de qualité approprié, la démarche-criteres était

CX/MAS 98/5, document de séance n°l3 (observations de I'Argentine), document de séance n°17
(observations de la Russie); document de séance n°20 (observations d’AOAC International); observations du
Brésil.

Sauf pour son Annexe IV.
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valable également dans les tribunaux. La délégation a déclaré que dans I'avenir plus de laboratoires
devraient utiliser la démarche-critéres.

23. Certaines délégations ont proposé que les méthodes Codex du type Il et lll soient associées pour
plus de souplesse. Toutefois, plusieurs autres délégations préféraient garder la classification du Type |
établissant I'utilité de ces méthodes de référence dans le cas de litiges commerciaux ou pour utilisation
dans la validation d’autres méthodes (automatisées) ou I'étalonnage de nouvelles méthodes. Pour le
moment, le Comité préfere s’en tenir a la classification par méthodes.

24. Le nombre et le choix des critéres a utiliser dans cette démarche ont suscité des préoccupations.
Le Comité a rappelé qu’il avait déja accepté que ce Comité convertisse en criteres les méthodes
proposées par le comité s’occupant de produits. Un certain nombre de délégations et d’observateurs se
sont interrogés sur la nécessité de neuf critéres qui pourraient conduire a la possibilité d’exclure des
méthodes appropriées du choix des criteres aux fins du Codex, du fait que certains sont insignifiants
(voir par. 66) ou nécessiter une nouvelle conception des études inter-laboratoires. Quelques délégations
ont proposeé de changer les termes de certains criteres et de rendre certains d’entre eux facultatifs.

25. Le Comité a noté que quelques organisations ayant participé a la Réunion interinstitutions ont
inclus des caractéristiques de performances dans les méthodes ou annexes, alors que d’autres ne
l'avaient pas fait. Si ce Comité le demandait, d’autres organisations incorporeraient les informations
dans les méthodes elles-mémes (voir par. 65).

26. Le Comité a décidé de poursuivre I'examen de la démarche-criteres, y compris des
amendements des sections pertinentes Manuel de procédure de la Commission du Codex
Alimentarius(voir plus loin).

Directives concernant I'application de la démarche-critéres par le Comité du Codex sur les méthodes
d’analyse et d’échantillonnage

27. Conformément a la décision ci-dessus, le Comitcidéde préparer des directives de travail

pour ce Comité pour I'application de la démarche-criteres. Le Comitémandéau Royaume-Uni de
préparer, avec l'aide de I'Allemagne, de I'Australie, du Canada, des Etats-Unis, de la Finlande, de la
France, de la Norvege, des Pays-Bas et du Secrétariat du Codex, un projet de directives pour examen a
sa prochaine session. Il faudra en rédigeant ce document tenir compte du contBeca®snandations
relatives a une liste de contrdle des informations requises pour évaluer en vue de leur confirmation les
méthodes d’analyse et d'échantillonndgsi le document doit contenir des exemples, ils devront
fournir des instructions pratiques pour I'application de la démarche-criteres.

Amendements des sections pertinentes du Manuel de procédure de la Commission du Codex
Alimentarius

28. Le Comitéest convenude demander I'approbation de la Commission pour commencer les
travaux sur les amendements des sectiondVidmuel de procédure de la Commission du Codex
Alimentarius ‘Principes pour I'élaboration des méthodes d’analyse du Codex” et “Relations entre les
Comités s’occupant de produits et les Comités s’occupant de questions générales — Méthodes d’analyse
et d’échantillonnage”. Il a égalememtécidé de demander aux Etats Membres de formuler des
observations sur le texte tel qu'il figure a la page 7 du document CX/MAS 98/5 a I'étape 3. Néanmoins,

la délégation des Etats-Unis s’étant fermement opposée a l'incorporation de la méthode de “Type II”
dans la démarche-critéres, le Comaté@lécidéde mettre le terme “ll et” entre crochets pour examen
ultérieur. Le texte tel qu’il a été amendé figure a I’Annexe Il du présent rapport.

8 Codex AlimentariusvVolume 13.
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Litiges

29. La délégation frangaise a présenté '’Annexe IV du document référencé et a rappelé qu'a la
derniére session, les délégations des Etats-Unis et de la France avaient exprimé leur inquiétude du fait
gue la maniere de résoudre les litiges n'avait pas été traitée a fond dans le document CX/MAS 97/3. La
délégation a expliqué que 'annexe comprenait tous les cas possibles de litiges commerciaux. La
procédure de reglement commencait par la comparaison des résultats d’'un laboratoire export et d’'un
laboratoire import. Si on ne parvenait a aucun accord durant cette phase, les deux laboratoires devraient
d’abord s’accorder sur la méthode a utiliser pour une nouvelle analyse. Si aucun accord n’était conclu
apres la deuxieme analyse, ils devraient prélever de nouveaux échantillons selon la procédure spécifiée
dans I'annexe. La phase suivante comprendrait I'intervention d’un laboratoire d’arbitrage. La délégation
a également mentionné d’autres conditions comme l'assurance de la qualité du laboratoire et les
collections d’échantillons.

30. De nombreuses délégations ont jugé tres utile l'illustration de tous les scénarios possibles
figurant dans l'annexe. Toutefois, la délégation des Etats-Unis a déclaré gu’au sein du systeme
gouvernemental, il serait impossible de déléguer les pouvoirs a une tierce partie.

31. Reconnaissant que le Comité du Codex sur les systemes d’inspection et de certification des
importations et des exportations alimentaires est le Comité qui s’occupe des questions horizontales liées
a limportation et a I'exportation des aliments, le Cométéacceptéde soumettre I'’Annexe IV du
document CX/MAS 98/5 a ce Comité.

HARMONISATION DE LA PRESENTATION DES RESULTATS D’ESSAIS CORRIGES
COMPTE TENU DES TAUX DE RECUPERATION - RAPPORT D'ACTIVITE SUR
L’ELABORATION DE DIRECTIVES HARMONISEES CONCERNANT L'EMPLOI DES

TAUX DE RECUPERATION DANS LES MESURES D’ANALYSE (Point 6 de I'ordre du jour) °

32. Le Comité a rappelé qu’il avait d’abord examiné le concept de taux de récupération dans les
travaux d’'analyse a sa dix-neuvieme session. A sa derniére session, il avait regu un rapport d’activité
sur I'élaboration de directives harmonisées et convenu qu’il devrait étre tenu au courant des progres
accomplis par I'UICPA en ce qui concerne I'élaboration de ces directives. Il avait également accepté

gu’une fois ces directives mises au point par 'UICPA, il déciderait de les recommander ou non pour

utilisation aux fins du Codex.

33. La délégation du Royaume-Uni a signalé quedesctives harmonisées concernant I'emploi de
l'information sur la récupération dans les mesures d’analgsaient été définitivement mises au point

et seraient publiées sous peu. Le texte final était pour I'essentiel le méme que celui contenu dans
'annexe du document CX/MAS 98/6 avec quelques changements de forme. La délégation a expliqué
gue la question était préoccupante en raison des differences relevées d'un pays a l'autre dans
I'application, ou autre, de la correction des résultats d’analyse, différences qui pourraient conduire a des
litiges commerciaux. Par exemple, les résultats corrigés et les résultats non corrigés d’'une analyse du
méme échantillon pourraient indiquer que le produit analysé était conforme a la spécification énoncée
dans un rapport d’analyse mais non conforme a une autre.

34. Le Comité était généralement d’avis qu'il y avait un manque d’harmonie dans l'utilisation des
facteurs de récupération chez les analystes des aliments et que ceux-ci auraient du mal a arriver a un
consensus. Concernant la nécessité de corriger les résultats d’analyse, selon certaines délégations, ceux-
ci devraient étre corrigés, sauf raisons impératives de ne pas le faire. Toutefois, d’autres délégations
étaient de I'opinion que les résultats n’étaient normalement pas corrigés a moins que demande expresse
en soit faite. Des exemples de résultats non corrigés sont ceux des analyses de résidus de pesticides et

° CX/MAS 98/6, document de séance n°8 (observations des Etats-Unis); document de séance n°14 (observations

de I'Argentine).
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ceux obtenus en utilisant les méthodes de Type I. Il a été déclaré que la conversion entre résultats
corrigés et résultats non corrigés était possible moyennant I'application de facteurs de correction et si le
rapport d’analyse donnait les informations nécessaires sur le ou les facteur(s) de correction. Il a
également été déclaré que les informations sur la récupération devraient étre incluses dans la
description des méthodes, indiquant ainsi que la méthode dans le rapport d’analyse préciserait si le
résultat avait été ou non corrigé et fournirait les renseignements nécessaires pour la conversion.

35. Le Comitéa décidé de ne pas procéder a de nouveaux débats jusqu’a la publication des
Directives harmonisées. la demandé qu’'une fois publiées par I'UICPA, les directives soient
distribuées aux Etats Membres et que des observations soient présentées concernant celles-ci par le
biais d’une lettre circulaire qui contiendrait des éléments pertinents du document de séance n° 8. Le
Comité examinerait les Directives publiées et les observations formulées sur ces Directives a sa
prochaine session afin de décider s'’il serait approprié de recommander le document pour adoption par
la Commission par voie de référence aux fins du Codex

HARMONISATION DE LA TERMINOLOGIE ANALYTIQUE CONFORMEMENT AUX
NORMES INTERNATIONALES — RAPPORT DE LA REUNION INTERINSTITUTIONS SUR
LES “LIMITES” (Point 7 de I'ordre du jour) *°

36. Le Comité a rappelé gu’'a sa derniere session, il avait décidé d’envoyer les définitions des
termes analytiques, a I'exception de celles relatives aux “limites”, a la Commission, qui les a ensuite
confirmées. Il avait en outre décidé de demander a la réunion interinstitutions de recommander le cas
échéant d’inclure des “limites” dans la terminologie choisie et d’élaborer leurs définitions. Une lettre
circulaire du Codex avait été envoyée aux Etats Membres et aux organisations internationales
demandant des observations sur l'incorporation des définitions des “limites” dans la liste de termes,
mais peu de réponses sont parvenues.

37. La réunion interinstitutions s’était penchée sur cette question et avait conclu que la communauté
des analystes n’était pas parvenue a un consensus quant a la procédure pour déterminer et définir les
limites des mesures, bien que la nécessité de traiter la question des limites des mesures ait été reconnue.
La réunion interinstitutions avait reconnu que tant ce Comité que le Programme pour I'lharmonisation
UICPA/AOACI/ISO s’occupaient de la question de la validation interne des méthodes, dont un aspect
était I'établissement de limites des mesures (par. 48 a 51). Elle avait recommandé que les prochaines
versions desDirectives UICPA/AOAC/ISO sur la validation interne des méthodberdent cette
guestion en vue de mettre au point une approche concertée, non seulement dans le secteur alimentaire
mais aussi entre analystes.

38. Plusieurs délégations ont confirmé qu'’il existait un large éventail de définitions établies au
niveau international, mais qu’aucun consensus n’avait été obtenu a ce sujet. Il a été déclaré que parmi
ces définitions, certaines n’étaient pas applicables a I'analyse des denrées alimentaires.

39. Le Comité a estimé généralement que ce Comité devrait harmoniser les définitions des “limites”
aux fins du Codex dans l'avenir car 1) il y avait déja eu les définitions de limite de détection, limite de
guantification et limite de détermination mises au point séparément par les Comités du Codex sur les
résidus de médicaments vétérinaires dans les aliments (CCRVDF) et sur les résidus de pesticides
(CCPR); et 2) un certain nombre de définitions seraient examinées se rapportant a la démarche-critéres
et a la validation interne des méthodes (par. 24, 37 et 48 a 51). Plusieurs délégations ont également
déclaré qu’une harmonisation était nécessaire au sein de la communauté des analystes au niveau
international.

10 Document de séance n°1 (Rapport de la Réunion interinstitutions sur les limites des mesures)
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40. Le Comitéest convenugue les Etats-Unis, avec la collaboration de 'Espagne, de la Finlande et

de la France, prépareraient un document sur cette question, y compris des définitions le cas échéant,
pour examen par le Comité a sa prochaine session. La France et 'Espagne devraient également préparer
les versions francaise et espagnole du document. Le Comité a été informé que le CCPR et le CCRVDF
seraient tenus au courant des différences dans les définitions de certaines limites établies par ces
Comités.

INCERTITUDE DES MESURES (Point 8 de I'ordre du jour) **

41. Le Comité a rappelé que la question avait été examinée pour la premiere fois a sa derniere
session ou il avait accepté un certain nombre de recommandations et demandé a la délégation du
Royaume-Uni de lui présenter une version révisée du document pour examen a la présente session.

42. La délégation du Royaume-Uni a présenté le document référence et fait part de son inquiétude
du fait que I'approche élaborée par I''$0 et demandée par un certain nombre d'organismes
d’accréditation, pour le calcul de I'incertitude des mesures imposerait des travaux et des dépenses
supplémentaires importants aux laboratoires d’analyse des denrées alimentaires. Elle a informé le
Comité qu’un projet du Ministére de I'agriculture, des péches et de I'alimentation du Royaume-Uni a
révélé que dans la majorité des cas, des valeurs d’'incertitude similaires étaient obtenues a partir de
données d’essais inter-laboratoires (démarche du haut vers le bas) et des démarches ISO (élément par
élément ou démarche du bas vers le haut) telles que décrites dans le tableau 1 du document CX/MAS
98/7.

43. La plupart des délégués qui se sont exprimés se sont félicités du document. Il y a eu un large
consensus sur le fait que la démarche ISO ne convenait pas pour les laboratoires d’analyse des denrées
alimentaires, ou qu’elle était trop stricte, et que lorsque des données d’études inter-laboratoires étaient
disponibles, la mise en oeuvre de la démarche ISO ne devrait pas étre imposée aux laboratoires pour le
calcul de l'incertitude des mesures. De nombreuses délégations étaient d’avis que l'information sur
l'incertitude des mesures devrait étre mise a disposition des clients uniquement sur demande et que cela
ne devrait pas devenir obligatoire pour inclure l'incertitude des mesures dans le compte rendu
analytique.

44, Des délégations ont procédé a un échange de vues sur une expression appropriée pour
“incertitude des mesures”. Plusieurs se sont déclarées pour I'expression “fiabilité des mesures” car le
terme a une connotation méliorative et que I'emploi de ce terme similaire a celui utilisé dans le
document IS®, sans toutefois utiliser la démarche 1SO, créerait une confusion. Nonobstant, plusieurs
autres délégations ont opté pour I'expression “incertitude des mesures” car elle avait déja été utilisée
par plusieurs organisations internationales telles que I''SO, EURACHEM et le NMKL.

45. La délégation de l'lrlande a informé le Comité que la révisionGlide EURACHEM sur
l'incertitude des mesurestait bien avancée et que le document révisé contenant de nombreux exemples
pratiques serait disponible sous peu. Le souhait a été exprimé que la version finale du texte aborde tous
les sujets préoccupant ce Comité. Le Comité a également été informé des publications du NMKL sur
cette question qui ont donné une mesure intermédiaire de I'incertitude.

46. Le Comitéa décidéde renvoyer le nouvel examen de cette expression a une prochaine session
en attendant la publication du Guide EURACHEM de maniére a éviter que cela fasse double emploi
avec les travaux d’autres organismes internationaux (par. 45 et 70 et 71).

1 CX/MAS 98/7; document de séance n°15 (observations de I'Argentine)

Guide to Expression of Uncertainty in Measurement, ISO, Geneve, 1993.
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VALIDATION INTERNE DES METHODES (Point 9 de l'ordre du jour) 2

47. Le Comité a rappelé qu’a sa derniére session, il avait examiné un document sur I'établissement
de méthodes de routine, qui lui avait été soumis par le Comité du Codex sur les résidus de médicaments
vétérinaires dans les aliments. Le document décrivait les difficultés rencontrées dans le domaine de
'analyse des résidus de médicaments vétérinaires pour effectuer des validations de méthodes sur une
grande échelle et trouver des méthodes validées appropriées. Le Comité avait proposé d’entreprendre
des travaux sur la validation interne des méthodes, proposition qui a été approuveée par la Commission a
sa vingt-deuxieme session. Les délégations des Pays-Bas et du Royaume-Uni avaient préparé un
document.

48. La délégation des Pays-Bas, en présentant le document, a déclaré que dans le cas de I'analyse
d’aliments faisant I'objet d’'un commerce, la reconnaissance inter-laboratoires était importante.
Toutefois, lorsqu’on ne disposait pas de méthodes étudiées en collaboration, on pouvait recourir a la
validation interne des méthodes. Parmi les voies de validation, il serait possible d'utiliser les moyens
suivants dans un plan de validation interne et d’obtenir ensuite une méthode référencée extérieurement
donnant des résultats acceptables: 1) étalonnage en utilisant des matériels de référence; et 2)
comparaison des résultats obtenus avec les méthodes de référence. Il a été ensuite déclaré qu’une étude
inter-laboratoires appropriée fournirait des informations importantes qui pourraient étre extrapolées a
d’autres substances a analyser ou a d’autres matrices en utilisant un protocole de validation interne.
Toutefois, les criteres a établir pour une telle validation seraient différents de ceux déja définis pour la
validation normale des méthodes.

49. La délégation du Royaume-Uni a indiqué que I'UICPA avait commencé ses travaux sur
I'élaboration deDirectives harmonisées pour la validation interne de méthodes d’andibrseernier,

travaux effectués par le méme groupe de travail qui avait mis définitivement au point un certain nombre
de protocoles et directives tels que ceux concernant des études inter-laboratoires et les facteurs de
récupération. Le texte figurant a 'appendice 1 du document référencé était la premiere version. La
délégation a invité les participants a formuler des observations sur les directives de I'UICPA. Elle a
également informé le Comité qu'un atelier FAO/AIEA/UICPA sur la validation des méthodes se
tiendrait du 27 au 29 octobre 1999 a Budapest, ou seraient également examinées les Directives pour la
validation interne.

50. Le Comité s’est félicité du document. Néanmoins, certaines délégations ont souligné que le
document ne devrait pas empécher de mener des études inter-laboratoires. La délégation francaise a
informé le Comité que la norme AFNOR VO3-110 contenant un protocole de validation intra-
laboratoire venait d’étre révisée et serait publiée et envoyée a 'UICPA.

51. Le Comitéa décidéde demander aux Pays-Bas, ainsi qu'a la France et aux Etats-Unis, de
préparer un document sur I'emploi des informations provenant d’études sur les essais d’aptitude pour la
définition des caractéristiques des méthodes validées sur place pour examen par le Comité a sa
prochaine session. Le Comiést convenuque lorsque la nouvelle version des Directives harmonisées
sera disponible, il examinera le texte pour déterminer s'il y a lieu de le recommander a la Commission
pour adoption par voie de référence aux fins du Codex.

13 CX/MAS 98/9, CX/MAS 98/8-Add.1 (recommandations de la Consultation mixte d’experts FAO/AIEA sur la
validation de méthodes d’analyse pour le contr6le des aliments (décembre 1997)), document de séance n°16
(observations de I'Argentine).
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CONFIRMATION DES DISPOSITIONS RELATIVES AUX METHODES D’ANALYSE
FIGURANT DANS LES NORMES CODEX (Point 10 de I'ordre du jour) **

52. Le rapport du Groupe de travaitl hocsur les confirmations a été présenté par son président,

M. William Horwitz (Etats-Unis d’Ameérique). Mme Harriet Wallin (Finlande) en était le rapporteur.
Etaient représentés les Etats Membres et les organisations internationales ci-apres: Allemagne,
Argentine, Australie, Canada, Etats-Unis, Finlande, France, Hongrie, Japon, Norvege, République de
Corée, Royaume-Uni, AOAC International, FIL, ISO et NMKL.

Confirmation des dispositions relatives aux méthodes d’analyse

53. Le Comitéa acceptéla proposition du Groupe de travail de réviser le statut de la procédure de
confirmation des deux différentes méthodes pour la détermination du potassium dans le sel de qualité
alimentaire qui avait été précédemment confirmée ainsi qu'une méthode de Type II: ESPA/CN-E/104-
1994 a été approuvée comme une methode de Type Il et ESPA/CN-E/103-1994 comme une méthode de
Type Il

54. Le Comité n’a pas confirmé un certain nombre de méthodes proposées pour les produits laitiers,
soit parce qu’on n'avait pas démontré que la méthode était applicable au produit, soit parce qu’on ne
pouvait confirmer qu'une méthode de type | pour une association substance a analyser/produit.

55. Le Comitéa amendéles méthodes de détermination de la teneur en sel pour clarifier que celles-

ci déterminaient le chlorure et que le résultat serait exprimé en chlorure de sodium. Il sera demandé au
Comité du Codex sur les fruits et [égumes traités d’examiner I'utilité des quatre chiffres importants pour
les concentrations maximales pour I'étain dans les pickles. Pour plusieurs autres méthodes, le Comité a
recommandé d’envisager I'emploi de méthodes plus modernes au lieu des méthodes proposées
actuellement.

56. Une liste des méthodes examinées ainsi que leur statut, les types assignés et des notes contenant
la justification de la non-confirmation ou de la confirmation a titre temporaire sont joints au présent
rapport comme Partie | de I'’Annexe Ill pour confirmation par la Commission.

Confirmation des dispositions relatives aux méthodes d’échantillonnage

57. Le Comité a examiné les dispositions relatives aux méthodes d’échantillonnage dans les normes
pour les kimchi, les pickles et les produits laitiers en séance pléniére. Le Caroité@firmé celles
relatives aux kimchi et aux pickles qui utilisaient les Plans d’échantillonnage du Codex pour les denrées
alimentaires préemballées, le seul document actuellement disponible au Codex sur I'échantillonnage et
auquel on se réfere couramment dans les normes Codex sur les produits.

58. Le Comité a été informé que la norme FIL 50C contient des instructions générales sur la fagcon
de se procurer des échantillons, tandis que les normes FIL 113A et 136A sont des plans
d’échantillonnage statistiques. Le Comitést convenu de confirmer les dispositions sur
I'échantillonnage proposées par le Comité du Codex sur le lait et les produits laitiers et d’'informer la
Commission et ce Comité de la contradiction relevée dans le texte supplémentaire dans la norme pour
les fromages en saumure concernant “le morceau de tissu ou la feuille de papier non absorbant”.

59. En prenant la décision ci-dessus, le Comité a fait remarquer qu’apres I'adoption des Directives
générales sur I'échantillonnage par la Commission comme texte final, il pourrait étre nécessaire de
réviser toutes les dispositions sur I'échantillonnage des normes Codex sur les produits. Une liste de

14 CX/MAS 98/9; document de séance n° 2 (Rapport du Groupe de tradahoc sur I'approbation des

dispositions concernant les méthodes d’analyse dans les normes Codex), document de séance n°7 (observations
de la Hongrie), document de séance n° 9 (observations de I'Afrique du Sud).
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dispositions sur I'échantillonnage examinée par le Comité est jointe au présent rapport comme partie 2
de I'’Annexe Ill pour confirmation par la Commission.

Autres questions connexes

60. Durant 'examen des dispositions sur I'échantillonnage, il a été indiqué que les informations
concernant le choix du plan d’échantillonnage exigées daNteuel de procédurd n'avaient pas été
soumises a ce Comité. Il a également été souligné que dans le cas des méthodes d’analyse, aucune
information n’était en général soumise par les comités s’occupant de produits bien que les
Recommandations relatives a une liste de contr6le des informations requises pour évaluer en vue de
leur confirmation les méthodes d’analyse et d’échantillonfadiexigent. Le Comitéa décidé de
demander aux comités s’occupant de produits de fournir des renseignements comme l'exige les listes de
contrdle a ce comité lorsqu’ils envoient des méthodes d’analyse et d’échantillonnage a ce Comité pour
confirmation.

61. Le Comité a noté que la méthode AOAC 971.20 qui avait été confirmée comme méthode
générale Codex de type Il pour la détermination de la teneur en cuivre n'avait été validée que pour le
thé, mais pas pour les aliments en général. |l décidera a sa prochaine session si cette méthode devra étre
remplacée par une méthode validée pour les aliments en général.

62. Le Comité arecommandé que les comités s’occupant de produits choisissent des méthodes
parmi les méthodes générales Codex existantes chaque fois que possible. Il a égaleomemiandé

gue ces comités utilisent le Systeme international d’'unités dans les spécifications des normes qu’ils
élaborent. Il a noté que la Norme générale Codex pour l'étiquetage des denrées alimentaires
préemballées mentionne également 'emploi du Systéme international d’unités pour le contenu net et le
poids égoultté.

63. Le Comitéa décidé de mettre en place un nouveau Groupe de traadil hoc sur les
confirmations, présideé par les Etats-Unis, a sa prochaine session.

RAPPORT DE LA REUNION INTERINSTITUTIONS SUR LES METHODES D’ANALYSE
(Point 11 de I'ordre du jour) *’

64. Le rapport de la treiziéme Réunion interinstitutions (RIB été présenté par I'observateur
d’AOAC International. Le Comité a été informeé que le rapport serait disponible sur la page d’accueil du
site Web AOAC International (http://www.aoac.org). Une version mise a joufRepertoire des
organisations travaillant dans les domaines des méthodes normalisées d’analyse et d’assurance de la
qualité des laboratoires pour le secteur alimentaitea été distribuée pour cette session. Le Comité a
noté que M. Roger Wood a été élu président de la treizieme session de la RIl et QJUEURACHEM est un
nouveau membre de la RII.

65. Le Comité a été informé que la RIl a pris note des préoccupations exprimées récemment par
plusieurs Comités du Codex, en particulier par le Comité du Codex sur les résidus de pesticides (CCPR)

15 Manuel de procédure de la Commission du Codex Alimentadingme édition, p. 88 et 89.

16 Codex Alimentariusvolume 13, p. 139 & 144.

1 Document de séance n°3 (Rapport de la treizieme Réunion interinstitutions).

18 Ont participé a la Réunion interinstitutions: AOAC International, Commission du Codex Alimentarius,
EURACHEM, Organisation européenne pour la qualité (OEQ), Association internationale des sciences et
technologies céréalieres, Agence internationale de I'énergie atomique (AIEA; Division mixte FAO/AIEA),
Commission internationale pour l'unification des méthodes d’analyse du sucre, Fédération internationale de
laiterie (FIL), International Food Law Association (IFLA), Organisation internationale de normalisation (ISO),
Office international de la vigne et du vin (OIV) et Nordic Committee on Food Analysis (NMKL) ont participé
a la Réunion interinstitutions.

19 Document de séance.
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et le Comité du Codex sur les résidus de médicaments vétérinaires dans les aliments (CCRVDF), du fait
qu’il était difficile de trouver des méthodes validées et d’obtenir des informations sur la validation des
méthodes. Le Comité a également appris qu'un débat général avait eu lieu sur la publication éventuelle
des caractéristiques de performance des méthodes. La RIl est convenue de recommander que les parties
intéresséed aux méthodes d’analyse normalisées demandent la publication de caractéristiques de
performance d’une méthode dans la méthode elle-méme (voir par. 34).

66. Le Comité a noté que la démarche-criteres par rapport a la prescription de méthodes d’analyse
n'a pas été accueillie favorablement par tous les membres de la RII.

67. Le Comité a observé que la RIl s’est interrogée sur la nécessité de donner une ou plusieurs
définitions des “limites” et a présenté un rapport a ce Comité. La RIl y fait remarquer que si la limite
Codex donnée pour une certaine matrice était trop basse par rapport a la limite de détection d’'une
méthode, il n’était pas nécessaire d’indiquer des limites de détermination (voir par. 37).

68. Concernant le rOle et la participation de la RIl & I'assurance de la qualité dans I'analyse des
aliments, la RIl a conclu que cette question progressait dans les instances scientifiques, en particulier le
Programme international d’harmonisation, EURACHEM et d’autres. Pour ce qui est du programme
d’harmonisation UICPA/ISO/AOAC, la RIl a conclu que I'harmonisation de la validation interne était

une question nécessitant la coopération de toutes les parties intéressees (voir par. 49-50). La Réunion a
exprimé le souhait que plus d’attention soit donnée a l'utilisation des données d’essais d’aptitude en
obtenant des informations sur la performance des méthodes d’analyse utilisées.

69. Le Comité a pris note du rapport de la Réunion interinstitutions et a remercié celle-ci de I'appui
technique qu’elle fournit aux travaux de ce Comité.

AUTRES QUESTIONS ET TRAVAUX FUTURS (Point 12 de I'ordre du jour)

Examen des rapports entre les résultats d’analyse, I'incertitude des mesures et la spécification dans
les normes Code%

70. La délégation du Royaume-Uni, appuyée par plusieurs délégations, a proposé que des avis
soient préparés sur linterprétation des résultats d’analyse concernant la conformité avec les
spécifications des normes Codex, étant donné qu’il y a des différences dans le traitement des erreurs
d’analyse dans I'interprétation des résultats. Le Comiti€cidéde demander au Royaume-Uni, appuyé

par les Etats-Unis, la Finlande, la France, I'lrlande et les Pays-Bas, de préparer un document sur cette
question pour examen par le Comité a sa prochaine session. Il est égatemeshiu que puisque la
guestion touchait I'incertitude des mesures, elle serait examinée sous le point de l'ordre du jour
concernant l'incertitude des mesures (par. 42 a 46).

71. La délégation du Royaume-Uni a noté qu’il serait intéressant pour ce Comité de suivre
I'évolution des questions soulevées par d’autres organisations sur le caractere opportun de I'analyse et
de I'échantillonnage des aliments.

Enregistrement des laboratoires

72. L’Argentine, le Brésil, la Colombie, le Costa Rica, Cuba, 'Espagne, le Portugal et I'Uruguay

ont proposé d’envisager un “Enregistrement international des laboratoires a caractere facultatif et
consultatif” pour encourager les échanges de nature technique dans les domaines de compétence des
laboratoires. Il a été déclaré que ces laboratoires spécialisés pourraient étre considérés comme des
partenaires potentiels pour des essais inter-laboratoires qui pourraient étre utiles pour parvenir a la

20 Laboratoires, responsables de la réglementation, utilisateurs des résultats d’analyse, etc.

Document de séance n°18 (proposition du Royaume-Uni).
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validation complete des méthodes. Il a été souligné qu’il n’était pas facile pour les pays en
développement de coordonner les essais inter-laboratoires et que la création d'un systeme
d’enregistrement de ce genre faciliterait la validation compléte des méthodes.

73. La délégation des Pays-Bas a informé le Comité qu’une nouvelle versidthols Who in Food
Chemistryétait maintenant disponible et qu’elle comprenait un certain nombre d’analystes d’aliments.

Révision du Volume 13

74. Le Comité a été informé du fait que la publication d'une version révisée du Volume 13 du
Codex Alimentariugtait prévue dans la deuxieme moitié de 1999. La nouvelle version comprendrait,
outre la base de données mises a jour sur les méthodes confirmées et d’autres éléments de la version
actuelle: 1) les protocoles et directives harmonisés adoptés par voie de référence; et 2) les méthodes
énoncees seulement dans les normes Codex.

Traduction des documents de travail et des projets de rapports

75. La délégation francaise s’est montrée tres préoccupée du fait que la version francaise des
documents de travail, et jusqu'a un certain point la version espagnole, parviennent tard, ce qui
complique les préparatifs de la session et a demandé que la traduction des documents de travail en
francais et en espagnol soit faite dans les délais voulus. Elle a également demandé la traduction des
projets de rapports des sessions futures en francais et a offert les services d’'un rapporteur francais pour
aider aux traductions. La délégation espagnole a également offert les services d’un rapporteur espagnol
pour la traduction des projets de rapports en espagnol. Le président a promis de distribuer les versions
francaise et espagnole des projets de rapports aux prochaines sessions.

DATE ET LIEU DE LA PROCHAINE SESSION (Point 13 de I'ordre du jour)

76. Le Comité a été informé que sa vingt-troisieme session se tiendrait vraisemblablement a
Budapest en mars/avril 2000. La date et le lieu exacts seront fixés par le Gouvernement héte et le
Secrétariat du Codex.
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AVANT-PROJET D’AMENDEMENTS AU MANUEL DE PROCEDURE
(Aux étapes 1/2/3 de la Procédiffe)
1. PRINCIPES POUR L'ELABORATION DES METHODES D'ANALYSE DU CODEX

Adjonction d'une nouvelle section en fin de texte, comme suit:

C) Critéres généraux régissant le choix des méthodes d'analyse a l'aide de la démarche-

criteres
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Sujet a approbation de la Commission du Codex Alimentarius en tant que nouveau travail.
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Dans le cas de méthodes Codex de [type Il et] lll, des criteres méthodologiques pourront étre identifiés
et des valeurs quantifiées pour incorporation dans la norme de produit Codex appropriée. Les critéeres
méthodologiques élaborés comprendront les criteres indiqués au point B) b) ci-dessus ainsi que tout
autre critere pertinent, par exemple les facteurs de récupération.”

2. RELATIONS ENTRE LES COMITES S'OCCUPANT DE PRODUITS ET LES
COMITES S'OCCUPANT DE QUESTIONS GENERALES — METHODES D'ANALYSE
ET D'ECHANTILLONNAGE

Adjonction de deux nouveaux paragraphes a la fin de la section "Pratique usuelle”, comme suit:

" Le CCMAS évaluera la performance d’analyse réelle de la méthode qui a été obtenue au stade de la
validation. Cette évaluation tiendra compte des caractéristiques de précision appropriées obtenues lors
des essais interlaboratoires éventuellement effectués sur la méthode considérée et des résultats d’autres
travaux de mise au point réalisés au cours de I'élaboration de la méthode. La série de critéres ainsi
élaborée fera partie intégrante du rapport de la confirmation par le Comité du Codex sur les méthodes
d’analyse et d’échantillonnage et sera incorporée dans la norme de produit Codex appropriée.

En outre, le Comité du Codex sur les méthodes d’analyse et d’échantillonnage identifiera des valeurs
numeriques pour les criteres auxquels il souhaiterait que ces méthodes se conforment.”
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METHODES D’ANALYSE ET D’ECHANTILLONNAGE

EXAMINEES PAR LE COMITE A SA VINGT-DEUXIEME SESSION POUR CONFIRMATION

L’Annexe se compose de deux parties comme suit:

Partie 1. Dispositions relatives aux méthodes d’analyse figurant dans certaines normes de produits
Partie 2. Dispositions relatives aux méthodes d’échantillonnage figurant dans certaines normes de produits

PARTIE 1 DISPOSITIONS RELATIVES AUX METHODES D’ANALYSE FIGURANT DANS CERTAINES NORMES DE PRODUITS
A. Proposées par le Comité du Codex sur la nutrition et les aliments diététiques ou de régime
PRODUIT DISPOSITION METHODE PRINCIPE Note Type  Statut'
Sel de qualité lode ESPA/CN-E/109-1994 Titrimétrie & I'aide de thiosulfate de Il C
alimentaire Concentration non sodium
spécifiée
Sel de qualité lode AOAC 925.56 Titrimétrie a I'aide de thiosulfate de 1] C
alimentaire Concentration non sodium
spécifiée
Sel de qualité Potassium ESPA/CN-E/104-1994 Spectrométrie d’absorption atomiqugAttribuer un nouveau numéro a la I C
alimentairé [a remplir avant sans flamme référence de la méthode; révision de la
publication] décision précédente sur le type de la
méthode.
Sel de qualité Potassium ESPA/CN-E/103-1994 Titrimétrie Attribuer un nouveau numéro a la 11 C
alimentairé [a remplir avant référence de la méthode; révision de la
publication] décision précédente sur le type de la
méthode.

C, confirmé; CT, confirmé temporairement; et NC, non confirmé.
Mis au point par le Comité du Codex sur les additifs alimentaires et les contaminants.
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PRODUIT DISPOSITION METHODE PRINCIPE Note Type Statut!
Lignes directrices Graisses AOCS Ce 1c¢-89 Chromatographie liquide en phase | Statut précédent, confirmé v C
concernant I'étiquetage  polyinsaturées gazeuse temporairement.
nutritionnel
Lignes directrices Graisses AOAC 996.06 Chromatographie liquide en phase | L’AOAC devrait préciser si la méthode Il CT
concernant I'étiquetage  polyinsaturées gazeuse est applicable a la détermination des
nutritionnel graisses polyinsaturées.
Lignes directrices Graisses saturées  AOCS Ce 1c-89 Chromatographie liquide en phase Statut précédent, confirmée v C
concernant I'étiquetage gazeuse temporairement.
nutritionnel
Lignes directrices Graisses saturées  AOAC 996.06 Chromatographie liquide en phase L'UICPA devrait donner des Il C
concernant I'étiquetage gazeuse renseignements sur les méthodes dont
nutritionnel elle dispose a cette fin.
B. Proposées par le Comité du Codex sur les fruits et Iégumes traités/Comité de coordination du Codex pour I'Asie
PRODUIT DISPOSITION METHODE PRINCIPE Note Type Statut
Pickles Acidité AOAC 942.15 Titrimétrie I C
Non spécifiée
Pickles Acidité ISO 750:1981 Titrimétrie Cette méthode n’a pas été confirmée du NC
Non spécifiée fait qu’il ne peut y avoir qu'une méthode
de Type | pour la méme disposition.
Pickles Arsenic AOAC 952.13 (Méthode Colorimétrie, diéthyldithiocarbamate Il C
<1,0 mg/kg générale Codex)
Pickles Arsenic ISO 6634:1982 Spectrophotométrie, 1] C
<1,0 mg/kg diéthyldithiocarbamate d’argent
Pickles Acide benzoique 1S0O 5518:1978 Spectrophotométrie Il est demandé au Comité s’occupant de é CT
< 250 mg/kg produit d’examiner des méthodes plus
modernes telles que la méthode IFU 63
(1995) (chromatographie liquide) ou la
méthode NMKL 103 (1984)/A0CAC
983.16 (chromatographie gazeuse) qui a
été confirmée comme méthode générale
Codex de Type Il.
Kimchi Poids égoutté AOAC 968.30 Gravimétrie I C

= 80%
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PRODUIT DISPOSITION METHODE PRINCIPE Note Type Statut
Pickles Poids égoutté AOAC 968.30 Gravimétrie I C
Non spécifié
Pickles Plomb AOAC 972.25 (Méthode Spectrophotométrie d’absorption Il C
< 1,0 mg/kg générale Codex) atomique
Pickles Plomb ISO 6633:1984 Spectrophotométrie d’absorption \% CT
<1,0 mg/kg atomique sans flamme
Kimchi Impuretés AOAC 971.33 Calcination I C
minérales
<0,03% m/m
Pickles Sel AOAC 971.27 (Méthode Potentiométrie Il C
Non spécifié générale Codex) (Détermination du chlorure, exprimé en
chlorure de sodium)
Pickles Sel AOAC 939.10 Volumétrie, gravimétrie, titrimétrie (3 Il C
Non spécifié méthodes)
(Détermination du chlorure, exprimé en
chlorure de sodium)
Kimchi Sel (chlorure de AOAC 971.27 (Méthode Potentiométrie I C
sodium) générale Codex) (Détermination du chlorure, exprimé en
1,0-4,0% m/m chlorure de sodium)
Pickles Sorbates ISO 5519:1978 Spectrophotométrie Il est demandé au Comité s’occupant de xé CT
< 1000 mg/kg produit d’examiner des méthodes plus
modernes telles que la méthode IFU 63
(1995) (chromatographie liquide) ou la
méthode NMKL 103 (1984)/AOAC
983.16 (chromatographie gazeuse) qui a
été confirmée comme méthode générale
Codex de Type Il.
Pickles Dioxyde de soufre 1SO 5522:1981 Titrimétrie suivie de: Il est demandé au Comité s’occupant de ce NC
< 30 mg/kg Gravimétrie (fortes concentrations) produit d’examiner la méthode Monier-
Néphélométrie (faibles concentrations)Williams optimisée (AOAC 990.28), qui a
été confirmée comme méthode générale
Codex de Type Il.
Pickles Dioxyde de soufre 1SO 5523:1981 Colorimétrie Voir plus haut. NC

< 30 mg/kg
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PRODUIT DISPOSITION

METHODE

PRINCIPE

Note Type  Statut

Pickles Etain
<250,0 mg/kg

AOAC 980.19 (Méthode
générale Codex)

Spectrophotométrie d’absorption
atomique

Il est demandé au Comité s’occupant de ce Il C
produit de décider s'il est nécessaire

d’énoncer la disposition a I'aide de quatre

chiffres significatifs.

Pickles Etain
<250,0 mg/kg

ISO 2447:1974

Il est demandé au Comité s’occupant de céV CT
produit de décider s'il est nécessaire
d’énoncer la disposition a I'aide de quatre
chiffres significatifs.

Kimchi Acidité totale AOAC 942.15 Tritrimétrie I C
<1,0% m/m
C. Proposées par le Comité du Codex sur le lait et les produits laitiers
1. Exigences/spécifications figurant dans les normes (a I'exception des additifs alimentaires)
PRODUIT DISPOSITION METHODE PRINCIPE Note Type Statut
Lactosérum en poudre  Cendres Norme FIL 90:1979 Four a 825°C v C
< 9,5% (lactosérum en poudre), (confirmee 1986)
< 15,0% (lactosérum acide en 1SO 5545:1978
poudre)
Produits a base de Cendres (y compris#0s) Norme FIL 90:1979 Four a 825°C v C
caséine comestible > 7,5% (caséine de présure),  (confirmée 1986)
2,5% (caséine acide) ISO 5545:1978
Produits a base de Certains antioxydants Norme FIL 165:1993 Chromatographie liquide en Il C
matiére grasse laitiere (utilisation ou non) phases inversées
Produits laitiers Cuivre AOAC 971.20 Spectrophotométrie Le Comité a été informé que la NC
< 5 mg/kg (poudres de (Méthode générale d’absorption atomique méthode n’avait été validée que
lactosérum, produits a base de Codex) pour le thé.

caséine comestible)
< 0,05 mg/kg (beurre, produits a
base de matiére grasse laitiere)
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PRODUIT DISPOSITION METHODE PRINCIPE Note Type  Statut
Produits laitiers Cuivre AOAC 985.35 Spectrophotométrie Cette méthode a été confirmée ala |l C
< 5 mg/kg (poudres de d’absorption atomique place d’AOAC 971.20 (voir plus
lactosérum, produits a base de haut); les dispositions concernant le
caséine comestible) cuivre dans les produits laitiers ont
été divisées en deux rubriques sur la
base de I'applicabilité de la
méthode.
Produits laitiers Cuivre Norme FIL 76A:1980 Photométrie, 11 C
< 5 mg/kg (poudres de ISO 5738:1980 diéthyldithiocarbamate
lactosérum, produits & base de AOAC 960.40
caséine comestible) (Méthode générale
Codex)
Produits laitiers Cuivre Norme FIL 76A:1980 Photométrie, Le Comité n’était pas convaincu de NC
< 0,05 mg/kg (beurre, produits a1SO 5738:1980 diéthyldithiocarbamate I'applicabilité de la méthode aux
base de matiere grasse laitiere) AOAC 960.40 produits & forte teneur en matiere
(Méthode générale grasse. Il est demandé au Comité
Codex) s’occupant de ce produit d’étudier
la méthode sous cet aspect et
d’examiner I'applicabilité de la
méthode AOAC 990.05, IUPAC
Method Pure and Applied Chem.,
60, No6 (Spectrophotométrie
d’absorption atomique, four au
graphite).
Fromages en saumure Extrait sec Norme FIL 4A:1982 Gravimétrie, dessiccation a Le Comité s’occupant de ce produit NC
(pour composition) ISO 5534:1985 102°C est invité a faire savoir laquelle des
deux méthodes il recommande étant
donné qu’'une seule méthode de
Type | peut étre confirmée pour une
combinaison substance &
analyser/produit.
Fromages en saumure Extrait sec AOAC 926.08 Gravimétrie, four a vide Voir plus haut. NC
(pour composition)
Fromage de lactosérum Extrait sec Norme FIL 58:1970 Gravimétrie, dessiccation a Le Comité s’occupant de ce produit IV C
(pour dénomination) (confirmée 1993) 88+2°C pourrait souhaiter décider si la

ISO 2920:1974

disposition peut étre fondée sur
d’'autres méthodes.
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PRODUIT DISPOSITION METHODE PRINCIPE Note Type  Statut
Produits a base de Acide libre Norme FIL 91:1979 Titrimétrie, extrait aqueux v C
caséine comestible < 0,27 ml-0,1N NaOH/g (confirmée 1986)
ISO 5547:1978

Produits a base de Acides gras libres (exprimés en Norme FIL 6B:1989 Titrimétrie Par souci de cohérence, la méthode | C
matiére grasse laitiere acide oléique) ISO 1740:1991 est confirmée comme étant de Type

< 0,3% (matiere grasse laitiere AOAC 969.17 | du fait qu’un facteur de

anhydre, huile de beurre conversion est inclus dans la

anhydre) méthode.

< 0,4% (matiére grasse laitiére,

huile de beurre, ghee)
Produits laitiers Fer NMKL 139 (1991) Spectrophotométrie On a ajouté la concentratiat®,2 Il C

< 20 mg/kg (poudre de (Méthode générale d’absorption atomique mg/kg & cette disposition car on a

lactosérum séchée par Codex) SUpPOSEé que son omission était une

pulvérisation, produits a base de erreur typographique (voir plus

caséinate comestible, a loin).

I'exception des caséinates

séchés en cylindre),

< 50 mg/kg (poudre de

lactosérum et caséinates séchés

en cylindre)

< 2,0 mg/kg (beurre)

< 0,2 mg/kg (produits a base de

matiére grasse laitiére)
Produits laitiers Fer Norme FIL 103A:1986 Photométrie, \% C

<20 mg/kg (poudre de ISO 6732:1985
lactosérum séchée par
pulvérisation, produits a base de
caséinate comestible, a
I'exception des caséinates
séchés en cylindre),

< 50 mg/kg (poudre de
lactosérum et caséinates séchés
en cylindre)

< 2,0 mg/kg (beurre)

< 0,2 mg/kg (produits a base de
matiére grasse laitiére)

bathophénanthroline
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PRODUIT DISPOSITION METHODE PRINCIPE Note Type  Statut
Produits a base de Lactose Norme FIL 106:1982  Photométrie, phénol et35O4 v C
caséine comestible <1,0% ISO 5548:1980
Lactosérum en poudre  Lactose (exprimé en lactose Norme FIL 79B:1991  Méthode enzymatique; Il est demandé au Comité NC
anhydre) ISO/DIS, Partie | et moitié glucose (méthode A), s’occupant de ce produit de faire
>61,0% Partie Il moitié galactose (méthode B)  savoir quelle méthode il préfere (A
ou B).
Beurre Plomb AOAC 972.25 Spectrophotométrie Il C
< 0,05 mg/kg (Méthode générale d’absorption atomique
Codex)
Produits a base de Plomb AOAC 972.25 Spectrophotométrie Il C
caséine comestible <1 mg/kg (Méthode générale d’absorption atomique
Codex)
Produits a base de Plomb Norme FIL 133A:1992  Spectrométrie, 1,5- 11 C
caséine comestible < 1 mg/kg diphénylthiocarbazone
Produits a base de Plomb AOAC 982.23 Voltamétrie par épuisement 1] C
caséine comestible <1 mg/kg (Méthode générale anodique
Codex)
Produits a base de Plomb NMKL 139 (1991) Spectrophotométrie 1] C
caséine comestible <1 mg/kg (Méthode générale d’absorption atomique
Codex)
Lactosérum en poudre  Plomb AOAC 972.25 Spectrophotométrie Il C
<1 mg/kg (Méthode générale d’absorption atomique
Codex)
Beurre Extrait sec dégraissé du lait IDF Standard 80:1977 Gravimétrie I C
<2% ISO 3727:1977
AOAC 920.116
Beurre Matiére grasse laitiére Norme FIL 80:1977 Gravimétrie I C
> 80% ISO 3727:1977
AOAC 938.06
Fromage Matiére grasse laitiere Norme FIL 5B:1986 Gravimétrie (Schmid- I C
(spécifiée dans les normes ISO 1735:1987 Bondzynski-Ratslaff)
individuelles) AOAC 933.05
Produits a base de Matiére grasse laitiere Norme FIL 127A:1988 Gravimétrie (Schmid- I C

caséine comestible

<2,0%

ISO 5543:1986

Bondzynski-Ratslaff)
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PRODUIT

DISPOSITION

METHODE PRINCIPE

Note Type

Statut

Laits concentrés non
sucrés

Matiére grasse laitiere
>7,5% (lait concentré non
sucré) < 1,0% (lait concentré
non sucré écréme), >1,0% &

<7,5% (lait concentré non sucré

partiellement écrémé}15,0%
(lait concentré non sucré a

Norme FIL 13C:1987
ISO 1737:1985
AOAC 945.48G

Gravimétrie (Rose-Gottlieb)

teneur élevée en matiére grasse)

C

Laits concentrés non
sucrés

Matiere grasse laitiere
>7,5% (lait concentré non
sucré) < 1,0% (lait concentré
non sucré écréme), >1,0% et

<7,5% (lait concentré non sucré

partiellement écrémé}15,0%
(lait concentré non sucré a

AOAC 920.115F Gravimétrie (Rose-Gottlieb)

teneur élevée en matiere grasse)

Cette méthode n'a pas été
confirmée du fait qu’il ne peuty
avoir qu'une méthode de Type I; en
outre, le Comité a été informé qu'il
n'avait pas été démontré que la
méthode était applicable au produit
en question.

NC

Laits et cremes en
poudre

Matiére grasse laitiere

= 42% (creme en poudred,
26% et <42% (lait entier en
poudre), >1,5% et <26% (lait
partiellement écrémé en
poudre) < 1,5% (lait écrémé en
poudre)

Norme FIL 9C:1987
ISO 1736:1985
AOAC 932.06

Gravimétrie (Rose-Gottlieb)

Laits et cremes en
poudre

Matiére grasse laitiere

= 42% (creme en poudred,
26% et <42% (lait entier en
poudre), >1,5% et <26% (lait
partiellement écrémé en
poudre) < 1,5% (lait écrémé en
poudre)

AOAC 920.115F Gravimétrie (Rdse-Gottlieb)

Cette méthode n’a pas été
confirmée du fait qu’il ne peuty
avoir qu'une méthode de Type I; en
outre, le Comité a été informé quiil
n'avait pas été démontré que la
méthode était applicable au produit
en question.

NC
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PRODUIT DISPOSITION METHODE PRINCIPE Note Type  Statut
Laits et cremes en Matiére grasse laitiere AOAC 945.48G Gravimétrie (Rdse-Gottlieb) Cette méthode n’a pas été NC
poudre = 42% (creme en poudred, confirmée du fait qu’il ne peuty
26% et <42% (lait entier en avoir qu’'une méthode de Type I; en
poudre), >1,5% et <26% (lait outre, le Comité a été informé qu'il
partiellement écrémé en n'avait pas été démontré que la
poudre) < 1,5% (lait écrémé en méthode était applicable au produit
poudre) en question.
Produits laitiers (pour Matiére grasse laitiere Norme FIL 126A:1988Gravimétrie (Weibull-Berntrop) I C
les produits non ISO 8262-3:1987
complétement solubles
dans I'ammoniac)
Produits a base de Matiére grasse laitiere Norme FIL 24:1964 Gravimétrie (calcul de I'extrait v C
matiére grasse laitiere > 99,8% (matiére grasse laitiére sec dégraissé et de la teneur en
anhydre, huile de beurre eau)
anhydre)
>99,6% (matiére grasse laitiére,
huile de beurre, ghee)
Laits concentrés sucrés Matiére grasse laitiere Norme FIL 13C:1987  Gravimétrie (Rése-Gottlieb) I C
>8,0% (lait concentré sucr&y, SO 1737:1985
1,0% (lait concentré sucré AOAC 920.115F
écréme), >1,0% et <8,0% (lait
concentré sucré partiellement
écréme), >16,0% (lait concentré
sucré a teneur élevée en matiere
grasse)
Laits concentrés sucrés  Matiére grasse laitiere AOAC 945.48G Gravimétrie (Rdse-Gottlieb) Cette méthode n’a pas été NC
> 8,0% (lait concentré sucréy, confirmée du fait qu'il ne peuty
1,0% (lait concentré sucré avoir qu'une methode de type I; en
écrémeé), >1,0% et <8,0% (lait outre, le Comité a été informé qu'il
concentré sucré partiellement n‘avait pas été demontré que la
écrémé), >16,0% (lait concentré méthode était applicable au produit
sucré a teneur élevée en matiere en question.
grasse)
Lactosérum en poudre  Matiére grasse laitiere Norme FIL 9C:1987 Gravimétrie (Rose-Gottlieb) I C
<2% ISO 1736:1985

AOAC 932.06
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PRODUIT DISPOSITION METHODE PRINCIPE Note Type  Statut
Fromage de lactosérum Matiére grasse laitiere (extraitNorme FIL 59A:1986  Gravimétrie (Rése-Gottlieb) I C
sec) ISO 1854:1987
> 33% (fromage de lactosérum aAOAC 974.09
la creme)z 10% et <33%
(fromage de lactosérum), <10%
(fromage de lactosérum écréme)
Fromages en saumure Matiére grasse laitiere sur ~ Norme FIL 5B:1986 Gravimétrie (Schmid- I C
extrait sec ISO 1735:1987 Bondzynski-Ratslaff)
> 40% (a pate molle, a pate AOAC 933.05
semi-dure)
Fromage Humidité AOAC 926.08 Gravimétrie, four a vide Le Comité s’occupant de ce produit NC
(spécifiée dans les normes est invité a faire savoir laquelle des
individuelles) deux méthodes il recommande étant
donné gu’une seule méthode de
Type | peut étre confirmée pour une
combinaison substance a
analyser/produit.
Fromage Humidité Norme FIL 4A:1982 Gravimétrie, dessiccation a On a ajouté cette méthode par souci NC
(spécifiée dans les normes ISO 5534:1985 102°C de cohérence (voir plus haut).
individuelles)
Produits a base de Humidité Norme FIL 78C:1991  Gravimétrie, dessiccation a I C
caséine comestible <12% (caséine de présure et 1SO 5550:1978 102°C
caséine acidex8% (caséinates)
Lactosérum en poudre  Humidité, “libre” Norme FIL 58:1970 Gravimétrie, dessiccation a v C
<5,0% (lactosérum en poudre), (confirmée 1993) 88+2°C
<4,5% (lactosérum acide en  1SO 2920:1974
poudre)
Produits a base de Indice de peroxyde AOAC 965.33 Titrimétrie I C

matiere grasse laitiere

<0,3 milliéquivalents

(matiére grasse laitiere d’oxygéne/kg de graisse

anhydre)
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PRODUIT DISPOSITION METHODE PRINCIPE Note Type  Statut
Produits a base de Indice de peroxyde (exprimé en Norme FIL 74A:1991  Photométrie, FeGINH4CNS Il est demandé au Comité NC
matiére grasse laitiere milliéquivalents d’oxygéne/kg 1SO 3976:1977 s’occupant de ce produit de juger si
de graisse) AOAC 965.33 peut étre utilisée
<0,6 (matiére grasse laitiere, pour déterminer les indices de
huile de beurre, ghee) peroxyde dans ces produits & base
<0,3 (matiére grasse laitiére de matiére grasse laitiére (en sus de
anhydre, huile de beurre la matiére grasse laitiére anhydre).
anhydre)
Produits a base de pH Norme FIL 115A:1989 Electrométrie \Y C
caséine comestible <7,5 (caséinates) ISO 5546:1979
Laits concentrés non  Protéines (dans I'extrait sec AOAC 945.48H Kjeldahl, titrimétrie I C
sucrés dégraissé du lait)
>34%
Laits concentrés non  Protéines (dans I'extrait sec Norme FIL 20B:1993  Kjeldahl, titrimétrie Cette méthode n'a pas été NC
sucrés dégraissé du lait) AOAC 991.20-23 confirmée du fait qu'’il ne peuty
>34% avoir qu’'une méthode de Type |; en
outre, le Comité a été informé quil
n'avait pas été démontré que la
méthode était applicable au produit
en question.
Laits et cremes en Protéines (dans I'extrait sec Norme FIL 20B:1993  Kjeldahl, titrimétrie I C
poudre dégraissé du lait) AOAC 991.20-23
> 34%
Laits concentrés sucrés  Protéines (dans I'extrait sec  AOAC 920.115G Kjeldahl, titrimétrie I C
dégraissé du lait)
>34%
Laits concentrés sucrés Protéines (dans I'extrait sec Norme FIL 20B:1993  Kjeldahl, titrimétrie Cette méthode n'a pas été NC

dégraissé du lait)
>34%

AOAC 991.20-23

confirmée du fait qu’il ne peuty
avoir qu'une méthode de Type I; en
outre, le Comité a été informé quil
n'avait pas été démontré que la
méthode était applicable au produit
en question.
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PRODUIT DISPOSITION METHODE PRINCIPE Note Type  Statut
Produits a base de Protéines (N total x 6,38 sur Norme FIL 92:1979 Kjeldahl, titrimétrie v C
caséine comestible matiére séche) (confirmée 1986)
> 84% (caséine de présure), 1SO 5549:1978
90% (caséine acidez}, 88%
(caséinates)
Lactosérum en poudre  Protéines (N total x 6,38) Norme FIL 92:1979 Kjeldahl, titrimétrie v C
> 11% (lactosérum en poudre), (confirmee 1986)
> 10% (lactosérum acide en ISO 5549:1978
poudre)
Beurre Sel Norme FIL 12B:1988  Titrimétrie Il C
(a des fins d’étiquetage) ISO 1738:1997 (Détermination du chlorure,
AOAC 960.29 exprimé en chlorure de sodium)
Beurre Sel Norme FIL 179:1997  Potentiométrie Cette méthode a été ajoutée parle Il C
(a des fins d’étiquetage) AOAC 971.27 (Détermination du chlorure, Comité. Il est demandé au Comité
(Méthode générale exprimé en chlorure de sodium) s’occupant de ce produit
Codex) d’envisager la méthode générale
Codex comme méthode de
remplacement.
Laits et cremes en Particules brilées Norme FIL 107A:1995 Comparaison visuelle avec v C
poudre Max. disques B. ISO 5739:1983 disques standard, apreés filtration
Produits a base de Sédiment (particules brilées) Norme FIL 107A:1995 Comparaison visuelle avec v C
caséine comestible (dans 25 g) ISO 5739:1983 disques standard, apreés filtration
<15 mg (caséine de présure),
22,5 mg (caséine acide,
caséinates séchés par
vaporisation)<81,5 mg
(caséinates séchés en cylindre)
Fromage Matiére séche Norme FIL 4A:1982 Gravimétrie, dessiccation a Il est demandé au Comité NC
(spécifiée dans les normes ISO 5534:1985 102°C s’occupant de ce produit de faire
individuelles) savoir laquelle des deux méthodes il
recommande étant donné qu’on ne
peut confirmer deux méthodes pour
la méme disposition.
Fromage Matiére séche AOAC 926.08 Gravimétrie, four a vide Voir plus haut. NC

(spécifiée dans les normes
individuelles)
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PRODUIT DISPOSITION METHODE PRINCIPE Note Type  Statut
Laits concentrés non  Matiére séche Norme FIL 21B:1987  Gravimétrie, dessiccation & 98- La référence AOAC 945.48D a été I C
sucrés > 25% (lait concentré non ISO 6731:1989 100°C supprimée comme n’étant pas
sucré) > 20% (lait concentré ~ AOAC 925.23A applicable.
non sucré écrémé, lait concentré
non sucré partiellement écrémé)
Laits concentrés non  Matiére seche AOAC Gravimétrie, dessiccation a 98- Cette méthode n’a pas été NC
sucrés > 25% (lait concentré non 920.107+925.23A 100°C confirmée du fait qu'il ne peuty
sucré) = 20% (lait concentré avoir qu'une méthode de Type |; en
non sucré écrémé, lait concentré outre, le Comité a éte informé qu'il
non sucré partiellement écréme) n'avait pas été démontré que la
méthode était applicable au produit
en question.
Laits concentrés sucrés Matiere séche Norme FIL 15B:1991  Gravimétrie, dessiccation a Il est demandé au Comité NC
> 28% (lait concentré sucré&}, 1SO 6734:1989 102°C s’occupant de ce produit de faire
24% (lait concentré sucré savoir laquelle des deux méthodes
écrémé, lait concentré sucré il recommande étant donné qu’on
partiellement écrémé) ne peut confirmer deux méthodes
pour la méme disposition.
Laits concentrés sucrés Matiére séche AOAC 920.115D Gravimétrie, four a vide Voir plus haut. NC
> 28% (lait concentré sucrey,
24% (lait concentré sucré
écrémé, lait concentré sucré
partiellement écrémé)
Laits et cremes en Solubilité Norme FIL 129A:1988 Centrifugation I C
poudre <1,0ml ISO 8156:1987
Laits et cremes en Acidité titrable Norme FIL 86:1981 Titrimétrie, titrage (pH 8,4) I C
poudre <18,0 ml-0,1N NaOH/10 g-
extrait sec dégraissé
Laits et cremes en Acidité titrable Norme FIL 81:1981 Titrimétrie Cette méthode utilisant de la NC

poudre

<18,0 ml-0,1N NaOH/10 g-
extrait sec dégraissé

phénolphthaléine n'a pas été
confirmée car on a jugé que la
méthode ci-dessus rentrait bien dans
la disposition et il ne peut y avoir
gu’'une méthode de Type | pour la
méme disposition.
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PRODUIT DISPOSITION METHODE PRINCIPE Note Type  Statut
Beurre Matiére grasse végétale Norme FIL 32:1965 Test a I'acétate de phytostéryle [ C
(exempt de matiére grasse ISO 3595:1976
végétale) AOAC 955.34A
Beurre Matiére grasse végétale Norme FIL 54:1970 Chromatographie liquide en Il C
(exempt de matiére grasse ISO 3594:1976 phase gazeuse
végétale) AOAC 970.50A
Produits a base de Matiére grasse végétale Norme FIL 32:1965 Test a I'acétate de phytostéryle [ C
matiére grasse laitiere (exempt de matiére grasse ISO 3595:1976
végétale) AOAC 955.34A
Produits a base de Matiére grasse végétale (stérolsNorme FIL 54:1970 Chromatographie liquide en Il C
matiére grasse laitiere (exempt de matiére grasse ISO 3594:1976 phase gazeuse
végétale) AOAC 970.50A
Beurre Eau Norme FIL 80:1977 Gravimétrie I C
<16% ISO 3727:1977
AOAC 920.116
Laits et cremes en Eau Norme FIL 26A:1993 Gravimétrie, dessiccation a \ C
poudre <5% 102°C
Produits a base de Eau Norme FIL 23A:1988 Titrimétrie (Karl Fischer) Il C
matieére grasse laitiére <0,1% (matiére grasse laitiére
anhydre, huile de beurre
anhydre)
2. Méthodes établies pour les additifs alimentaires
PRODUIT DISPOSITION METHODE PRINCIPE Note Type  Statut
Fromages et Acide citrique Norme FIL 34C:1992 Méthode enzymatique Il C
préparations a base de
fromage fondu
Fromages et Acide citrique AOAC 976.15 Photométrie 1] C
préparations a base de ISO 2963:1997
fromage fondu
Fromages (et croltes Natamycine Norme FIL 140A:1992 Spectrométrie d’absorption Il C

de fromage)

SO 9233:1991

moléculaire et CLHP aprés
extraction
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D. Proposées par le Comité du Codex sur les poissons et les produits de la péche
PRODUIT DISPOSITION METHODE PRINCIPE Note Type  Statut
Béatonnets et portions de poisson  Proportion de filet de Voir Appendice 2 du Gravimétrie Il est demandé au Comité s’occupant de NC
surgelé - pané ou enrobé de pate a poisson et de chair de document CX/MAS 98/9 ce produit d’examiner les données
frire (sauf pour certains poissons a poisson haché provenant d’'études inter-laboratoires
chair tendre) Non spécifiée mises a disposition a la fin de la
présente session.
Béatonnets et portions de poisson  Proportion de filet de Voir Appendice 3 du Gravimétrie v C
surgelé - pané ou enrobé de pate & poisson et de chair de document CX/MAS 98/9
frire (sauf pour certaines espéces & poisson haché
chair tendre telles que le merlu Non spécifiée
austral)
Béatonnets et portions de poisson  Proportion de chair ~ AOAC 996.15 Gravimétrie La méthode AOAC 996.15 est une I CT
surgelé - pané ou enrobé de pate a de poisson dansles (avec un coefficient version modifiée d’AOAC 971.13 qui
frire batonnets d’ajustement de 2 % pour a été confirmée antérieurement. La
Non spécifiée les produits crus panés ou guestion est renvoyée au Comité

enrobés de péte a frire; 4 s'occupant de ce produit pour nouvelles

% pour les produits observations concernant I'application

précuits) des coefficients d’ajustement.
Poisson salé de la famille des Sel Voir Appendice 4 du Titrimétrie (Mohr) Confirmation renvoyée en attendant les NC
Gadidae Non spécifié document CX/MAS 98/9 données provenant d’études inter-

laboratoires.
E. Proposées par le Comité du Codex sur les sucres
PRODUIT DISPOSITION METHODE PRINCIPE Note Type  Statut
Sucres D-Glucose ISO 10504:1998 Chromatographie en phase Il C
(fructose) <0,5% m/m liquide, détermination de
I'indice de réfraction

Sucres D-Fructose ISO 10504:1998 Chromatographie en phase Il C
(fructose) =>98% m/m liquide, détermination de

I'indice de réfraction
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PRODUIT DISPOSITION METHODE PRINCIPE Note Type  Statut
Sucres Anhydride sulfureux ICUMSA GS 2/3-35 (1998) Méthode enzymatique Il C
(sucre blanc, sucre blanc <70 mg/kg NMKL 135 (1990)
de plantation ou d'usine, EN 1988-2 (1998)
sucre mou blanc, sucre
mou brun, sucre en
poudre, dextrose en
poudre, sucre de canne
brut)
Sucres Anhydride sulfureux ISO 5379:1983 Acidimétrie et néphélométrie v C
(dextrose anhydre, <400 mg/kg
monohydrate de dextrose,
sirop de glucose, sirop de
glucose déshydraté et
fructose)
Sucres Antiagglomérants ICUMSA (1994) GS 3-21 Les amendements nécessaires NC
(sucre en poudre) <1,5% m/m sera amendée afin d’inclure n'avaient pas encore été faits.
une méthode pour la
détermination de I'amidon
conformément aux
dispositions de la norme
Sucres Arsenic AOAC 952.13 (Méthode Colorimétrie, Cette méthode a été ajoutée et Il C
Exempt (sucre de canne générale Codex) diéthyldithiocarbamate confirmée par le Comité étant
brut) donné qu'il s'agit d’'une méthode
<1 mg/kg (autres) générale Codex.
Sucres Arsenic ICUMSA GS 2/3-25 Colorimétrie, v C
Exempt (sucre de canne diethyldithiocarbamate
brut)
<1 mg/kg (autres)
Sucres Plomb AOAC 997.15 Spectrométrie d’absorption Il C

Exempt (sucre de canne
brut)

<0,5 mg/kg (sucres
moins raffinés)

<0,1 mg/kg (produits a
base de sucre raffiné)

atomique (four au graphite)
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PRODUIT DISPOSITION METHODE PRINCIPE Note Type Statut
Sucres Cendres sulfatées ISO 5809:1982 Sulfonation simple I C
(dextrose anhydre, <0,25 % m/m a I'état sec

monohydrate de dextrose,
sirop de glucose
déshydraté, sirop de
glucose, dextrose en
poudre, lactose)

Sucres Cendres ICUMSA GS 1/3/4/7/8-13 ~ Conductimétrie Il est recommandé de remplacer NC
(fructose) conductimétriques (1994) cette méthode par la méthode

<0,1 % m/m ICUMSA GS 2/3-17 (1994).
Sucres Sucre inverti ICUMSA GS 4/3-3 (1994) Titrimétrie (Lane et Eynon) I C

(sucres mous, sucre brun) (applicable a des
concentrations >10%

m/m)

Sucres Couleur ICUMSA GS 2/3-9 (1994) Photométrie I C

(sucre mou blanc) <60 unités ICUMSA

Miel Sucres ajoutés: pour le  AOAC 977.20 Chromatographie liquide I C
profil du sucre

Miel Sucres ajoutés: AOAC 979.22 Chromatographie en couche Il C
détermination du sirop a mince

forte teneur en fructose,
sirop de mais.

Miel Sucres ajoutés: AOAC 978.17 Spectrométrie de masse (rapport I C
détermination des isotopique du carbone)
produits a base de sucre
de mais et de canne.

PARTIE 2 DISPOSITIONS RELATIVES AUX METHODES D’ECHANTILLONNAGE FIGURANT DANS CERTAINES NORMES DE
PRODUITS

A. Proposées par le Comité du Codex sur les fruits et legumes traités/Comité de coordination du Codex pour I'Asie

PRODUIT DISPOSITION METHODE PRINCIPE Note Statut

Kimchi Echantillonnage Plan d’échantillonnage Codex pour les denrées C
alimentaires préemballées (NQA 6,5)
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Pickles Echantillonnage  Plan d’échantillonnage Codex pour les denrées C
alimentaires préemballées (NQA 6,5)
B. Proposées par le Comité du Codex sur le lait et les produits laitiers
PRODUIT DISPOSITION METHODE PRINCIPE Note Statut
Beurre Echantillonnage  Norme FIL 50C:1995 Directives générales pour obtenir C
ISO 707:1997 un échantillon provenant de lots
AOAC 968.12 en vrac
Fromage Echantillonnage  Norme FIL 50C:1995 Directives générales pour obtenir C
ISO 707:1997 un échantillon provenant de lots
AOAC 968.12 en vrac
Fromages en Echantillonnage  Norme FIL 50C:1995 Directives générales pour obtenir La question est soumise a la C
saumure ISO 707:1997 un échantillon provenant de lots Commission du Codex Alimentarius et
AOAC 968.12 envrac au Comité s’occupant de ce produit
On pose un morceau de fromage représentatif pour qu'ils précisent si le texte de la
sur du tissu ou sur une feuille de papier non norme concernant I'échantillonnage
absorbant pendant 5 & 10 mn. On coupe ensuite contient des contradictions (I'emploi de
une tranche de 2 ou 3 cm que I'on envoie au tissu ou de papier non absorbant est
laboratoire dans une boite étanche a isolation proposé comme solution de
thermigue pour analyse. remplacement).
Produits a base de Echantillonnage = Norme FIL 50C:1995 Directives générales pour obtenir C
caséine ISO 707:1997 un échantillon provenant de lots
comestible AOAC 968.12 en vrac
Laits concentrés  Echantillonnage  Norme FIL 50C:1995 Directives générales pour obtenir C
non sucrés ISO 707:1997 un échantillon provenant de lots
AOAC 968.12 envrac
Laits et cremes en Echantillonnage  Norme FIL 50C:1995 Directives générales pour obtenir C
poudre ISO 707:1997 un échantillon provenant de lots
AOAC 968.12 en vrac
Produits laitiers Echantillonnage  Norme FIL 50C:1995 Directives générales pour obtenir C
ISO 707:1997 un échantillon provenant de lots
AOAC 968.12 en vrac
Produits laitiers Echantillonnage  Norme FIL 113A:1990 Inspection par attributs C
ISO 5538:1987
Produits laitiers Echantillonnage  Norme FIL 136A:1992 Inspection par mesures C

ISO 8197:1988
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PRODUIT DISPOSITION METHODE PRINCIPE Note Statut
Produits a base de Echantillonnage  Norme FIL 50C:1995 Directives générales pour obtenir C
matiére grasse ISO 707:1997 un échantillon provenant de lots
laitiére AOAC 968.12 en vrac
Laits concentrés Echantillonnage Norme FIL 50C:1995 Directives générales pour obtenir C
sucrés ISO 707:1997 un échantillon provenant de lots

AOAC 968.12 en vrac
Fromage de Echantillonnage  Norme FIL 50C:1995 Directives générales pour obtenir C
lactosérum ISO 707:1997 un échantillon provenant de lots

AOAC 968.12 en vrac
Lactosérum en Echantillonnage  Norme FIL 113A:1990 Inspection par attributs C
poudre ISO 5538:1987
Lactosérum en Norme FIL 50C:1995 Directives générales pour obtenir C

poudre

Echantillonnage

ISO 707:1997
AOAC 968.12

un échantillon provenant de lots

en vrac

Produits laitiers

Echantillonnage AOAC 970.26

de lait provenant

de réservoirs en
vrac

Le Comité a noté que cette méthode ne
figure dans aucune des normes Codex
mais qu’elle est incluse dans la liste des
méthodes confirmées par le Comité du
Codex sur le lait et les produits laitiérs
et qu'il n'y a pas de norme Codex pour
le lait. Toutefois, le lait étant utilisé
comme matiere premiére pour de
nombreux produits standardisés, une
méthode d’échantillonnage pour le lait
pourrait étre nécessaire.

C

3 ALINORM 99/11, Annexe XII.



