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INFORMATIONS GÉNÉRALES 

Le Comité du Codex sur les méthodes d'analyse et d'échantillonnage (dénommé ci-après «le Comité»), à sa 
trente-cinquième session (mars 2014), a approuvé les Critères pour la détermination des analogues de toxines 
par des méthodes chimiques (section I-8.6.1 de la Norme pour les mollusques bivalves vivants et crus), ainsi 
que le classement des méthodes AOAC 959.08 (essais biologiques sur souris) et AOAC 2011.27 (essais de 
liaison aux récepteurs) dans la catégorie de type IV (section I-8.6.2 de la Norme). (Référence de la note de 
bas de page n°1: REP14/MAS, par. 23-25). À sa trente-septième session (juillet 2014), la Commission du 
Codex Alimentarius a examiné les projets de sections I-8.6.1 et I.8.6.2, tels qu'approuvés et modifiés par le 
Comité. Des intervenants se sont inquiétés du fait que les essais biologiques sur souris soient classés en 
type IV, ce qui, selon eux, empêcherait d'utiliser cette méthode à des fins de contrôle, d'inspection et de 
réglementation. Des délégations ont indiqué que le Comité devrait, selon elles, envisager de définir des 
critères pour les méthodes biologiques étant donné que les critères de choix actuellement suivis s'appliquent 
aux méthodes chimiques, et ont conduit au classement en type IV. À l'issue des débats, la Commission a 
renvoyé la section I-8.6.2 au Comité en lui demandant de réexaminer les types attribués aux méthodes en 
question et a encouragé celui-ci à poursuivre rapidement ses débats sur la façon de traiter les méthodes 
biologiques au moyen d’une approche fondée sur des critères. (Référence de la note de bas de page n°2: 
REP14/CAC, par. 53-60). 

À sa trente-sixième session (février 2015), le Comité a examiné la demande de la Commission tendant à 
réexaminer les types attribués aux méthodes de détermination des biotoxines marines. À l'issue de débats 
approfondis sur les types de méthodes (chimiques et biologiques) utilisées pour quantifier les toxines marines, 
le Comité a décidé de confirmer le classement en type IV des méthodes figurant à la section I-8.6.2 et a 
reconnu qu'il fallait envisager de toute urgence d'établir des critères régissant le choix des méthodes 
biologiques, comme le préconisait également la Commission. Le Comité a créé un groupe de travail 
électronique coprésidé par le Chili et la France, dont le mandat était le suivant: 

i) classer les méthodes biologiques en fonction de leur nature, de leurs principes, de leurs 
caractéristiques, etc.;  

ii) déterminer à quels types de méthodes s'applique la démarche-critères et recommander des critères 
permettant de confirmer chaque type de méthodes biologiques déterminé à l'étape i; 

iii) aux fins de ce groupe de travail, on entend par méthodes biologiques les méthodes d'analyse qui 
utilisent des organismes entiers ou des parties de ces organismes comme indicateurs analytiques, 
sauf les méthodes PCR (réaction de la chaîne de la polymérase), enzymatiques et ELISA (épreuves 
immuno-enzymatiques). 

En outre, les méthodes servant à évaluer l'hygiène alimentaire ne relevaient pas du mandat du groupe de 
travail électronique mais de la compétence du Comité du Codex sur l'hygiène alimentaire. (Référence de la 
note de bas de page n°3: REP15/MAS, par. 44-59.) 

À la trente-septième session du Comité (février 2016), les délégations du Chili et de la France ont présenté le 
Document de travail sur les critères de confirmation des méthodes biologiques permettant de détecter des 
substances chimiques préoccupantes et ont expliqué que le groupe de travail électronique n'avait accompli 
que sa première mission (classification des méthodes). (Référence de la note de bas de page n°4: CX/MAS 
16/37/6). 
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Le groupe de travail électronique a constaté que la plupart des méthodes biologiques référencées par le Codex 
étaient de type II ou III, une seule était de type I (essais biologiques sur rat visant à déterminer le coefficient 
d'efficacité protéique) et les méthodes permettant de doser les biotoxines marines étaient de type IV. Par 
ailleurs, il a estimé que l'absence de révision de la liste des méthodes figurant dans la norme CODEX STAN 
234-1999 constituait un obstacle car il n'existe plus de dispositions pour certaines d'entre elles, que le Comité 
pourrait donc supprimer ou examiner (par exemple, les méthodes applicables à la minarine et à la margarine, 
ainsi que l'utilisation actuelle des méthodes chromatographiques pour doser les vitamines). 

Pendant la session, un débat d'ordre général a été organisé et la proposition de mettre à jour la liste des 
méthodes biologiques a été étudiée, en consultation avec les comités pertinents, de manière à définir à quelles 
méthodes les critères s'appliqueraient et à ne pas établir de critères globaux. Certains pays ont avancé l'idée 
qu'il était possible de remplacer les méthodes biologiques par des méthodes instrumentales, ce qui rendrait 
les critères biologiques inutiles. 

Le Comité est convenu de reconduire le groupe de travail électronique présidé par le Chili et co-présidé par 
la France, travaillant en anglais, afin qu'il détermine les méthodes déjà adoptées par le Codex qui pourraient 
remplacer certaines méthodes biologiques pour la détermination des vitamines, définisse des questions 
précises à poser aux comités du Codex compétents au sujet de ces méthodes, poursuive la classification des 
méthodes biologiques, identifie les catégories de méthodes auxquelles la démarche-critères s'applique et 
recommande des critères pour confirmer chaque catégorie de méthodes biologiques définies. (Référence de 
la note de bas de page n°5: REP16/MAS, par. 64-70). 

Dix-huit pays et une organisation ont participé au groupe de travail électronique (la liste des participants figure 
à l'annexe I).  

Le groupe de travail électronique a élaboré une liste modifiée des méthodes biologiques (partie I) et des 
méthodes biologiques et de leurs critères de validation (partie II). 

Recommandation 

Le Comité est invité à examiner la liste modifiée des méthodes biologiques (partie I) et des méthodes 
biologiques et de leurs critères de validation (partie II). 

PARTIE I 

INTRODUCTION  

Le groupe de travail électronique a commencé par examiner le dernier point du paragraphe 64 du document 
portant la cote REP16/MAS: 

«Par conséquent, il a été proposé de réexaminer la liste et de ne pas définir de critères pour les 
méthodes qui pourraient être retirées de la liste. Il pourrait être proposé aux comités du Codex 
compétents d'examiner les méthodes et de faire savoir au CCMAS s'ils souhaitent encore conserver 
les méthodes biologiques.» 

En nous appuyant sur la version la plus récente de la norme CODEX STAN 234-1999 (y compris les 
modifications adoptées par la Commission du Codex Alimentarius à sa trente-neuvième session, en 2016), 
nous avons révisé la liste des méthodes biologiques que nous avions proposée au Comité à sa dernière 
session. 

Nous y avons ajouté deux colonnes, l'une contenant les propositions de suppression ou de changement de 
type et l'autre indiquant les méthodes possibles. 

Nous avons tenu compte du fait que les méthodes utilisées pour quantifier les vitamines par chromatographie 
liquide à haute performance s'étaient considérablement améliorées au cours des 20 dernières années et 
qu'elles avaient pratiquement remplacé les méthodes microbiologiques employées de longue date.  

Certaines méthodes microbiologiques peuvent encore être considérées comme utiles pour le dosage de la 
vitamine B12, des folates et de l'acide pantothénique dans les aliments. Cependant, dans les années à venir, 
la chromatographie en phase liquide couplée à la spectrométrie de masse devrait conduire à supprimer les 
méthodes microbiologiques ou, tout au moins, à en modifier le type. 

Recommandation 

Le groupe de travail électronique propose la liste modifiée des méthodes biologiques qui figure ci-après: 
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DÉTERMINATION DE LA FERMENTESCIBILITÉ 

Produit  Disposition Méthode Principe Type  Suppression 
ou 
changement 
proposé 

Méthode possible 
Proposition  
 

Jus et nectars 
de fruits 

Détermination 
de la 
fermentescibilité 
 

IFUMA 18 Méthode 
microbiologique  

I Non ------------ 

 

ACIDE FOLIQUE 

Produit  Disposition Méthode Principe Type  Suppression 
ou 
changement 
proposé 

Méthode possible 
Proposition  
 

Aliments 
spéciaux 

Acide folique AOAC 944.12 Essai 
microbiologique 

II Non 
 

----------- 

Préparations 
pour 
nourrissons  

Acide folique  AOAC 992.05 
(mesure l'acide 
folique libre + 
les folates 
naturels libres, 
non liés, 
regroupés et 
mesurés 
comme de 
l'acide folique) 
EN 14131 
[quantité totale 
de folates 
(formes libres et 
liées) regroupés 
et mesurés 
comme de 
l'acide folique]  

Essai 
microbiologique 

II Non ------------ 

 

VITAMINE B3: NICOTINAMIDE 

Produit  Disposition Méthode Principe Type  Suppression 
ou 
changement 
proposé 

Méthode possible 
Proposition  
 

Aliments 
spéciaux 

Nicotinamide 
pour les 
produits lactés 

AOAC 944.13 Essai 
microbiologique 

II Oui 
(III) 

Chromatographie liquide 
à haute performance 
comme EN 15652 
(type II) 
 

 

VITAMINE B3: NIACINE  

Produit  Disposition Méthode Principe Type  Suppression 
ou 
changement 
proposé 

Méthode possible 
Proposition  
 

Préparations 
pour 
nourrissons  

Niacine  AOAC 985.34  
[niacine 
(préformée) 
et 
nicotinamide] 

Essai 
microbiologique 
Et turbidimétrie 

III Non Chromatographie 
liquide à haute 
performance 
comme EN 15652 
(type II) 
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VITAMINE B5: ACIDE PANTOTHÉNIQUE 

Produit  Disposition Méthode Principe Type  Suppression 
ou 
changement 
proposé 

Méthode possible 
Proposition  
 

Aliments 
spéciaux 

Acide 
pantothénique/aliments 
enrichis  

AOAC 945.74 Essai 
microbiologique 

II Non ------------------ 

Aliments 
spéciaux 

Acide 
pantothénique/aliments 
non enrichis  

The Analyst 
89 (1964): 1, 
3-6, ibid. 232 
US Dept Agr.,  
Agr. 
Handbook 
97/1956 

Essai 
microbiologique 

IV Non -------------- 

Préparations 
de suite  

Acide pantothénique  AOAC 992.07 
Mesure le 
pantothénate 
total: 
acide 
pantothénique 
libre + formes 
liées  

Essai 
microbiologique 

II II ou III AOAC 2012.16/ISO 
20639 
chromatographie 
liquide à ultra-haute 
performance 
couplée à la 
spectrométrie de 
masse/spectrométrie 
de masse  
(type I ou II) 

 

VITAMINE B6: PYRIDOXINE 

Produit  Disposition Méthode Principe Type  Suppression 
ou 
changement 
proposé 

Méthode possible 

Proposition  

 

Préparations 
pour 
nourrissons  

Vitamine B6 AOAC 985.32 Essai 
microbiologique 

III --- Chromatographie liquide 
à haute performance 
avec détecteur de 
fluorescence comme 
AOAC 2004.07 ou EN 
14164 (type II) 

Préparations 
pour 
nourrissons  

Vitamine B6 CEN 14166 
(regroupe le 
pyridoxal, la 
pyridoxine et la 
pyridoxamine 
sous leurs 
formes libres et 
liées et les 
mesure 
comme de la 
pyridoxine) 

Essai 
microbiologique 

III ---- Chromatographie liquide 
à haute performance 
avec détecteur de 
fluorescence comme 
AOAC 2004.07 ou EN 
14164 (type II) 

Aliments 
spéciaux 

Vitamine B6 AOAC 961.15 Essai 
microbiologique 

II type III Chromatographie liquide 
à haute performance 
avec détecteur de 
fluorescence comme 
AOAC 2004.07 ou EN 
14164 (type II) et EN 
14663 (englobe les 
formes glycosylatées) 
(formes hosphorylatées 
et glycosylatées libres et 
liées, mesurées comme 
du pyridoxal, de la 
pyridoxine et de la 
pyridoxamine), 
chromatographie liquide 
à haute performance 
couplée à la fluorimétrie 
(type III) 
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VITAMINE B12: COBALAMINE 

Produit  Disposition Méthode Principe Type  Suppression 
ou 
changement 
proposé 

Méthode possible 

Proposition  

 

Aliments 
spéciaux  

Vitamine 
B12 

AOAC 
952.20 

Essai 
microbiologique 

II Type III Chromatographie 
liquide à haute 
performance avec 
détecteur à 
ultraviolets AOAC 
2011.10/  

ISO 20634 

(type II)  

Préparations 
lactées pour 
nourrissons 

Vitamine 
B12 

 

AOAC 
986.23 

Essai 
biologique, 
turbidimétrie 

II Type III Chromatographie 
liquide à haute 
performance avec 
détecteur à 
ultraviolets AOAC 
2011.10/  

ISO 20634 

(type II)  

VITAMINE D: ERGOCALCIFÉROL (D2), CHOLÉCALCIFÉROL (D3) ET AUTRES 

Produit  Disposition Méthode Principe Type  Suppression 
ou 
changement 
proposé 

Méthode possible 
Proposition  
 

Margarine Vitamine D AOAC 936.14 Bioessai II Oui 
(type III ou II) 

Chromatographie liquide à 
haute performance comme EN 
12821 (type II ou III) 

AOAC 992.26 D3 pour 
chromatographie liquide haute 
performance avec détecteur 
d'ultraviolets (type III) 

AOAC 995.05 D2D3 
chromatographie liquide haute 
performance avec détecteur 
d'ultraviolets (type III) 

Aliments 
spéciaux 

Vitamine D AOAC 936.14 Bioessai 
sur rat 

IV ---- Chromatographie liquide à 
haute performance comme EN 
12821 (type II) 

Préparations 
lactées pour 
nourrissons 

Vitamine D2 
et vitamine 
D3 

------------------- ---- ---- -------- La référence ISO temporaire 
ISO/CD/20636 devrait devenir 
très prochainement la 
méthode de type II 
(chromatographie liquide à 
ultra-haute performance 
couplée à la spectrométrie de 
masse/spectrométrie de 
masse) 

 

BIOTOXINES MARINES 

Produit  Disposition Méthode Principe Type  Suppression 
ou 
changement 
proposé 

Méthode possible 
Proposition  
 

Mollusques 
bivalves 
vivants et crus 

Teneur en 
toxines 
paralysantes 
des mollusques 

AOAC 959.08 Essai 
biologique sur 
souris 

IV III* 

 
----------- 
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Note 1 Les méthodes de type III répondent à tous les critères définis par le Comité du Codex sur les méthodes 
d'analyse et d'échantillonnage aux fins de contrôle, d'inspection ou de réglementation. Dans le cas présent, la 
méthode satisfait certaines exigences. Or, si elle continue d'être classée dans le type IV, cela signifiera qu'elle 
n'en satisfait aucune. Les deux méthodes ont été validées par intercomparaison, ce qui a permis de les utiliser 
de manière satisfaisante comme méthodes biologiques à des fins de contrôle. 

Note 2: Le document FAO/OMS intitulé Toxicity Equivalency Factors for Marine Biotoxins Associated with 
Bivalve Molluscs (2016, http://www.fao.org/3/a-i5970e.pdf) et le tableau 5.1 (facteurs d'équivalence de toxicité 
recommandés par le groupe d'experts pour chaque groupe de biotoxines) qu'il contient, ainsi que les 
indications spécifiques sur le calcul de la puissance totale dans un échantillon donné à partir des facteurs 
d'équivalence de toxicité (pages 66-70), permettront de citer les méthodes contenues dans le tableau 1 
(détermination des analogues de toxines par des méthodes chimiques – méthodes applicables qui répondent 
aux critères) de la norme CODEX STAN 234-1999 (pages 16 et 17) parmi les méthodes possibles. 

* Plusieurs pays proposent de classer la méthode dans la catégorie de type II dans la mesure où on dispose, 
pour les essais biologiques sur souris, de paramètres d'exactitude et de précision, de LD et 
d'intercomparaisons. Par conséquent, selon la classification des méthodes établie par le Comité sur les 
méthodes d'analyse et d'échantillonnage, il ne s'agirait pas d'une méthode de type IV. 

CEP 

Produit  Disposition Méthode Principe Type  Suppression 
ou 
changement 
proposé 

Méthode 
possible 
Proposition  
 

Aliments 
spéciaux  

Coefficient 
d'efficacité 
protéique 
(CEP) 

AOAC 960.48 Essai 
biologique sur 
rat 

I Non ------------ 

 

  

http://www.fao.org/3/a-i5970e.pdf
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PARTIE II  

LES MÉTHODES BIOLOGIQUES ET LEURS CRITÈRES DE VALIDATION 

Essai biologique: Méthode qui permet de mesurer la puissance d'une substance à partir de la réponse 
d'organismes ou de systèmes vivants (outils d'analyse basés sur des cellules, des récepteurs ou le système 

immunitaire, par exemple.  

Typologie des essais biologiques: 

o Les essais biologiques qualitatifs sont ceux qui ne provoquent pas une réponse graduée 
mesurable, obtenant une réponse absolue à l'unité à analyser. L'essai biologique donne une réponse 
négative ou positive basée sur un seuil de concentration donné. 

o Les essais biologiques quantitatifs produisent une réponse graduée qui génère une valeur 
numérique.  

PRINCIPES FONDAMENTAUX RÉGISSANT LA VALIDATION DES ESSAIS BIOLOGIQUES 

L'objectif de la validation d'un essai biologique est de confirmer les caractéristiques opératoires de la 
procédure en tenant compte de sa finalité. Des dilutions (concentrations) multiples d'un ou plusieurs 
échantillons à analyser et de l'échantillon de référence peuvent être incluses dans le même essai biologique. 

Ces dilutions sont dénommées ici «ensembles d'échantillons répétés» et ceux-ci ne contiennent qu'un seul 
type d'organisme (par exemple, groupe d'animaux ou cellules composant un vaisseau) à chaque dilution pour 
chaque échantillon (à analyser et de référence). 

Concrètement, une séquence repose en général sur le travail d'un analyste dans un laboratoire, travaillant 
avec un exemplaire de chaque élément constituant son équipement et sur une courte période (souvent une 
journée). Un essai est un ensemble de données servant à évaluer la similitude et à estimer la puissance de 
l'échantillon à analyser par rapport à l'échantillon de référence.  

TERMINOLOGIE 

Activité biologique: Capacité spécifique du produit de provoquer un effet biologique défini.  

Coefficient de variation (%): Écart-type relatif. Le coefficient de variation correspond au rapport entre l'écart-
type et la moyenne, multiplié par 100 et exprimé en pourcentage. Par exemple, un coefficient de variation de 
20% équivaut à un écart-type de 0,2 par rapport à la moyenne.  

Courbe résiduelle: Obtenue en calculant la pente (m) et l'ordonnée à l'origine (b), qui déterminent la valeur 
du résultat d'analyse ajusté (y') pour chaque niveau de concentration, selon l'équation suivante: 

y' = mx + b 

Calculer la variation résiduelle des valeurs (yy'), qui correspond à la différence entre le résultat d'analyse 
obtenu (y) et celui qui a été calculé au moyen de la courbe ajustée (y') pour chaque niveau de concentration. 

Représenter graphiquement la valeur résiduelle (en ordonnée) en fonction de la concentration correspondante 
(en abscisse). Observer la dispersion des données. 

Indiquer le degré de correspondance de la plage linéaire avec les unités de concentration que la méthode a 
permis d'établir. 

Écart-type géométrique (%): Écart-type géométrique: Variabilité des valeurs log-transformées d'un résultat 
conforme à la loi log-normale, exprimée en pourcentage sur l'échelle non transformée. Elle est notée 
antilog(S), où S est l'écart-type déterminé sur la base de l'échelle logarithmique. 

Exactitude (d'une méthode d'analyse): Degré de proximité des différentes mesures relatives à un analyte 
lorsque la procédure est appliquée à de multiples aliquotes. 

Pour mesurer la précision, il convient d'effectuer au moins cinq déterminations par concentration. Il est 
recommandé de choisir au moins trois concentrations dans la fourchette supposée de celle de l'échantillon à 
analyser. Le degré de précision déterminé à chaque concentration ne doit pas excéder 15% du coefficient de 
variation (sauf dans le cas de la limite basse de quantification, où il ne doit pas dépasser 20% du coefficient 
de variation). L'exactitude comporte deux volets: la précision (exactitude) ou la répétabilité entre les différents 
lots lors d'une même séquence (évalue la précision lors d'une seule séquence d'analyse) et la précision ou la 
répétabilité entre les lots des différentes séquences (mesure la précision en fonction du temps et peut faire 
appel à des analystes, équipements, réactifs et laboratoires différents).  

Si des échantillons ont des concentrations qui dépassent la limite supérieure de la courbe de référence, ils 
doivent être dilués. L'exactitude et la précision de ces échantillons dilués doivent être démontrées lors de la 
validation de la méthode. 
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Facteur de conversion: Exprime l'équivalent saxitoxine (STX) pour une unité-souris. 

Facteur de conversion = concentration de STX (µg/ml)/unité-souris (corrigée) 

Incertitude: Estimation qui caractérise la plage de valeurs dans laquelle se situe la valeur conventionnelle de 
la grandeur mesurée. 

Limite de détection (LD): Concentration la plus faible d'un analyte que la procédure d'analyse biologique 
permet de distinguer de manière fiable du bruit de fond.  

Limite de quantification (LQ): Concentration la plus faible d'un analyte qu'il est possible de déterminer avec 
un niveau d'incertitude acceptable. Elle doit être établie au moyen d'un étalon adéquat, qui correspond en 
général au point le plus bas de la courbe de calibrage (sans tenir compte des échantillons témoins). Elle ne 
doit pas être obtenue par extrapolation. En ce qui concerne les méthodes d'analyse biologique, il convient de 
démontrer que le niveau de contrôle diffère des échantillons témoins par un facteur d'au moins trois, avec un 
résultat en deçà de la plage de mesure. Par conséquent, ce niveau doit être calculé à partir d'échantillons 
contenant les composés cibles à peu près au niveau minimal requis et non d'un rapport signal/bruit ni d'un 
échantillon témoin. 

Linéarité: Capacité d'un test de produire des résultats directement proportionnels à la concentration de 
l'analyte dans l'échantillon. Obtenue par préparation de triplicats et, indépendamment, d'échantillons témoins 
ou d'échantillons additionnés de certaines substances à cinq niveaux de concentration différents au minimum 
pour la disposition concernée. Établir si possible la plage de concentrations adéquate, compte tenu de la 
valeur de la spécification, au milieu de cet intervalle ou en calculant la moyenne des niveaux de la courbe de 
calibrage. Analyser les échantillons préparés en utilisant la méthode choisie et déterminer les résultats pour 
chaque niveau de concentration. 

Matrice biologique: Matériau discret d'origine biologique qu'il est possible d'échantillonner ou de traiter de 
manière à ce qu'il puisse être reproduit.  

Plage de fonctionnement: Échelle d'analyse de la validation d'un essai biologique, dont les données 
correspondent aux puissances relatives des échantillons utilisés dans l'étude de validation. 

Précision relative/dérive systématique: La précision relative d'un essai de puissance relatif correspond à la 
relation entre la puissance relative mesurée et la puissance relative connue. La précision relative d'un essai 
biologique fait référence à une pente unitaire entre la puissance relative mesurée par la méthode logarithmique 
et le niveau exprimé sous forme logarithmique, lorsqu'il est connu. La dérive systématique aux différents 

niveaux est calculée comme indiqué ci-dessous 

À partir des données obtenues lors du test de linéarité et des résultats d'analyse, calculer la quantité de 
vitamines pour chacun des niveaux. Obtenir le pourcentage de récupération au moyen de la formule suivante: 

 

où 

Cf = concentration des vitamines récupérées dans l'échantillon témoin ou l'échantillon 
additionné de certaines substances 

Ca = concentration des vitamines ajoutées à l'échantillon à analyser 

 

Calculer la moyenne, l'écart-type et l'écart-type relatif de chacune des valeurs de récupération pour chaque 
taux de concentration des vitamines. 

Vérifier que tous les taux de concentration répondent aux critères d'acceptabilité relatifs à la récupération et à 
la répétabilité. 

Représenter les données de concentration obtenues (en ordonnée) en fonction de la concentration ajoutée 
(en abscisse).  

Calculer le coefficient de corrélation. 

Indiquer le degré de correspondance de la plage de fonctionnement avec les unités de concentration que la 
méthode a permis d'établir. 

Puissance: Mesure de l'activité biologique à l'aide d'un essai biologique quantitatif approprié (appelé 
également essai de puissance ou bioessai) sur la base de l'attribut du produit, qui est lié aux propriétés 
biologiques pertinentes. La puissance est la mesure quantitative de l'activité biologique. 
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Récupération Fraction ou pourcentage de l'analyte qui est récupéré une fois que l'échantillon a été soumis 
à l'intégralité du processus. Grâce aux données de récupération obtenues lors de la détermination de la plage 
de fonctionnement, déterminer le pourcentage de récupération et l'intervalle de confiance. Indiquer le 
pourcentage de récupération et l'intervalle de confiance. 

Répétabilité: Précision obtenue dans des conditions d'observation où des résultats indépendants sont 
obtenus par la même méthode sur des éléments identiques, dans le même laboratoire et par le même 
opérateur utilisant le même équipement dans un laps de temps court. 

Représentation graphique linéaire:  

Courbe présentant les résultats de l'analyse (en ordonnée) en fonction de chacune des concentrations (en 
abscisse). Permet de vérifier de manière visuelle la linéarité des données et le coefficient de détermination 
(R2), qui doit être supérieur à 0,7.  

Reproductibilité: Précision obtenue dans des conditions d'observation où des résultats indépendants sont 
obtenus par la même méthode pour des essais identiques réalisés dans des laboratoires différents, par des 
opérateurs différents utilisant un autre équipement.  

Spécificité: Dans le cas de produits ou de composants associés à des matrices complexes, la spécificité 
(parfois appelée «sélectivité») consiste à démontrer l'absence d'interférence imputable à des éléments de la 
matrice ou des éléments liés au produit qui sont susceptibles d'être présents. Elle peut être évaluée au moyen 
d'une dilution parallèle de l'échantillon de référence, auquel on ajoute ou non le composé qui est soupçonné 
d'interférer. 

CARACTÉRISTIQUES DE PERFORMANCE PERTINENTES DES MÉTHODES D'ESSAI BIOLOGIQUE 
AUX FINS DE LA VALIDATION 

Critères régissant les méthodes biologiques en fonction de l'analyte 

 Pour les méthodes officialisées par le Codex 

Paramètre Vitamines Biotoxines marines 
Teneur des mollusques 
en toxines paralysantes 

CEP 

Spécificité Absence de 
l'analyte dans une 

matrice exempte du 
même type 
Absence de 

l'analyte dans une 
matrice exempte du 

même type 
Preuve que la 

substance 
quantifiée est 
effectivement 

l'analyte recherché 
On teste chaque 
analyte afin de 

veiller à ce qu'il n'y 
ait pas 

d'interférence 

Absence de l'analyte 
dans une matrice 

exempte du même type 
et présence possible de 
substances interférentes 

Absence de l'analyte dans une 
matrice exempte du même type et 
présence possible de substances 

interférentes 

Plage de 
fonctionnement 

Linéarité  
Au moins 4 niveaux 
Coefficient de 
corrélation < 0,97 et 
points distribués de 
manière aléatoire 
autour de la ligne. 
Fourchette  
Coefficient de 
corrélation > 0,97 
sur la courbe 
représentant la 
concentration 
récupérée en 

(Un pays propose que la 
plage cible pour les 
essais biologiques sur 
souris corresponde à une 
mort intervenant dans les 
cinq à sept minutes, ce 
qui pourrait être converti 
en équivalents STX). 

----- 



CXMAS 17/38/5  10 

fonction de la 
concentration 
ajoutée. 

Récupération 70-130% 70-130% ----- 

Dérive 
systématique 

< 10% < 10% < 10% 

Limites LD < LQ < LMP 
 

<40 µg STX diHCl 
éq./100g 

----- 

Répétabilité RSDr 
(%) 

<25% ----- ----- 

Exactitude 
intermédiaire 
RSDR (%) 

<30% <50% ----- 

Paramètre 
toxicologiques 

CPk 
TEQ 
TEF 

CF: Les valeurs CF 
déterminées à l'occasion 
de contrôles de routine 

doivent correspondre à la 
moyenne CF à + 20%. 

TEQ 
TEF 

TEQ 
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