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INTRODUCTION

Le Comité du Codex sur les méthodes d’analyse et d’échantillonnage (CCMAS) a tenu sa trente-huitiéme
session a Budapest (Hongrie) du 8 au 12 mai 2017, a I'aimable invitation du Gouvernement hongrois. La
session a été présidée par M. Mar6t Hibbey, Services vétérinaires, Ministére de I'agriculture. M. Akos Jézwiak,
Vice-Directeur, Agence hongroise de sécurité sanitaire de la chaine alimentaire (NFCSO), et Mme Andrea
Zentai, analyste de la sécurité sanitaire des aliments (NFCSO), ont fait office de vice-présidents.

Ont participé a la session des délégués de 47 Etats Membres, d'une organisation membre et de
11 organisations observatrices. La liste des participants figure a I'appendice |.

OUVERTURE DE LA SESSION

La session a été ouverte par M. Lajos Bognar, chef des services vétérinaires hongrois et Secrétaire d'Etat
adjoint au Ministére de l'agriculture, qui a souhaité la bienvenue aux participants a la réunion en Hongrie.
M. Méarton Oravecz, Président de la NFCSO, a également participé a la cérémonie d'ouverture. M. Bognar a
rappelé aux délégués l'importance du Codex pour assurer la protection de la santé publique et promouvoir
I'équité dans les échanges commerciaux. Il a mis en exergue l'interdépendance des travaux du Codex et
l'importance de la sécurité sanitaire de la chaine alimentaire et a souhaité aux délégués de fructueux débats.

Répartition des compétences?

Le Comité a pris acte de la répartition des compétences entre I'Union européenne et ses Etats membres,
conformément a 'Article 11.5 du Reglement intérieur la Commission du Codex Alimentarius.

ADOPTION DE L'ORDRE DU JOUR (point 1 de I'ordre du jour)?
Le Comité a adopté I'ordre du jour provisoire comme ordre du jour de la session.

QUESTIONS SOUMISES AU COMITE PAR LA COMMISSION DU CODEX ALIMENTARIUS ET D'AUTRES
ORGANES SUBSIDIAIRES (point 2 de I'ordre du jour)?

Le Comité a pris note (i) des questions d'intérét découlant de la Commission du Codex Alimentarius et de ses
organes subsidiaires; et (ii) du fait que plusieurs questions nécessitant la prise de mesures avaient été
examinées par le Groupe de travail physique sur I'approbation et seraient étudiées au titre du point 3 de I'ordre
du jour.

Par ailleurs, le Comité a pris la décision suivante.
Comité sur les graisses et les huiles
Facteur de conversion du phosphore en phospholipides

L'observateur de la Société américaine des chimistes de I'huile (AOCS) a informé le Comité qu'il serait possible
d'établir un facteur de conversion théorique, mais que I'‘établissement d'un facteur de conversion pratique
unique n'était pas possible.

Le Comité est convenu d'informer le Comité du Codex sur les graisses et les huiles (CCFO) que le Comité du
Codex sur les méthodes d'analyse et d'échantillonnage (CCMAS) n'était pas en mesure de recommander un
facteur de conversion unique.

APPROBATION DES METHODES D’ANALYSE ET DES PLANS D'ECHANTILLONNAGE FIGURANT
DANS LES NORMES DU CODEX (point 3 de I'ordre du jour)*

Le Comité a examiné les recommandations relatives aux méthodes d'analyse et aux plans d'échantillonnage
proposées pour confirmation ainsi que d'autres questions connexes présentées dans le document de séance
CRD 2. Le Comité a fait siennes certaines des recommandations du Groupe de travail et a apporté les
amendements ou formulé les recommandations ci-aprés. Toutes les décisions figurent & I'appendice II.

! CRD1

2 CXI/MAS 17/38/1

3 CX/MAS 17/38/2-Rev; Rapport du Groupe de travail physique sur l'approbation des méthodes d’analyse et
d'échantillonnage (CRD 2); Observations des Philippines, du Kenya, de 'AOAC, de la FIL, de I''SO et du Mexique (CRD 6),
de I'Inde (CRD 13), de la République de Corée (CRD 18).

4 CX/MAS 17/38/3; CX/IMAS 17/38/3 Add 1; Rapport du Groupe de travail physique sur l'approbation des méthodes
d’analyse et d'échantillonnage (CRD 2); observations des Philippines, du Kenya, de I'AOAC, de la FIL, de I'SO, du
Mexique et du Ghana (CRD 6), du Sénégal (CRD 14), du Nigéria (CRD 15).
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Comité sur les fruits et Iégumes traités (CCPFV)
Méthodes pour les légumes surgelés — Méthodes RM

En vue du remplacement de CAC/RM34, 43 et 54 par AOAC 963.26, AOAC 932.12 et AOAC 971.33,
respectivement, le Comité est convenu de demander leur révocation par la Commission du Codex
Alimentarius a sa quarantieme session.

Pommes de terre frites surgelées — méthode pour les acides gras libres

Le Comité a noté que les méthodes de détermination des acides gras libres concernaient les huiles et les
graisses et non les aliments et qu'une méthode d'extraction des graisses était nécessaire avant de pouvoir
utiliser les méthodes suggérées.

Le Comité a donc accepté de demander au CCPFV de recommander une méthode pour I'extraction des
graisses.

Plans d'échantillonnage

Le Comité n'a pas confirmé les plans d'échantillonnage pour le ginseng et les [égumes surgelés étant donné
que les valeurs figurant dans le tableau ne correspondaient pas a celles recommandées dans les Directives
générales sur l'échantillonnage (CAC/GL 50-2004) et qu'il n'était pas établi clairement si les plans
d'échantillonnage par attributs s'appliquaient effectivement a des attributs et non a des caractéristiques
pouvant étre décrites comme des variables. Le Comité a pris note qu'une question similaire avait déja été
posée au CCPFV concernant le plan d'échantillonnage du ginseng et que le CCPFV avait répondu que si le
plan d'échantillonnage soumis a nouveau n'était pas approprié, le CCMAS devrait élaborer des plans
d'échantillonnage appropriés. Le Comité a pris acte de la proposition de la Nouvelle-Zélande (en tant que
présidente du Groupe de travail électronique sur la révision des directives GL50) d'élaborer un modeéle a
I'appui de la mise au point de plans d'échantillonnage par les comités, et a par conséquent accepté de reporter
la décision sur I'élaboration des plans d'échantillonnage pour l'instant.

Le Comité a en outre noté que des plans d'échantillonnage similaires concernant les fruits et Iégumes traités
avaient été adoptés dans le passé et que le CCMAS devrait examiner tous les plans d'échantillonnage de
maniére approfondie afin d'éviter les incohérences dans les Méthodes d'analyse et d'échantillonnage
recommandées (CODEX STAN 234) et/ou les normes relatives aux produits.

COMITE FAO/OMS DE COORDINATION POUR L'ASIE (CCASIA)

Méthodes d'analyse pour les produits a base de Porphyra

Le Comité n'a pas confirmé les méthodes pour lindice d'acide et est convenu de demander des
éclaircissements au CCASIA pour savoir si la disposition «indice d'acide» s'applique au produit & base de
Porphyra lui-méme ou a I'huile qui en est extraite. Si la méthode concerne I'huile extraite, elle peut étre
approuvée comme étant de Type |.

Il a noté par ailleurs que la méthode d'extraction dans la norme pour les produits a base de Porphyra avait été
validée pour les nouilles instantanées et non pour les algues Porphyra, et que dans ce cas, une classification
en tant que Type IV était recommandée, et a encouragé le CCASIA a soumettre des données de validation
au CCMAS en vue d'un réexamen de la classification proposée.

Le Comité n'a pas confirmé les plans d'échantillonnage car les valeurs dans le tableau ne correspondaient
pas a celles recommandées dans les Directives générales sur I'échantillonnage (CAC/GL 50-2004). Il a été
observé que les plans d'échantillonnage fournis étaient basés sur les attributs. La question s'est posée de
savoir si un plan d'échantillonnage par variables est plus approprié pour certaines dispositions et il a été
demandé au CCASIA de réexaminer les valeurs conformément aux directives GL50. Le Comité est en outre
convenu d'informer le CCASIA qu'il fournirait aux comités chargés des produits un modéle pour I'élaboration
de plans d'échantillonnage dans le cas ou celui-ci souhaiterait mettre en suspens I'élaboration de plans
d'échantillonnage jusqu'a ce que le CCMAS fournisse le modéle en question.

COMITE SUR LA NUTRITION ET LES ALIMENTS DIETETIQUES OU DE REGIME

Chrome, molybdéne et sélénium

Le Comité est convenu d'approuver les nouvelles méthodes pour le chrome, le molybdéne et le sélénium
comme étant de Type Il, et a maintenu ou a placé, le cas échéant, les méthodes plus anciennes dans le Type
[1l. 1l est également convenu d'informer le CCNFSDU de son inquiétude du fait que les méthodes de Type Il
pourraient ne pas toutes satisfaire aux exigences nécessaires pour la détermination des analytes aux niveaux
minimums énoncés dans la Norme pour les préparations destinées aux nourrissons et les préparations
données a des fins médicales spéciales aux nourrissons (CODEX STAN 72-1981) et que le CCMAS pourrait
réexaminer la confirmation des méthodes de Type Il sur la base de données de validation qui seront fournies
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au CCMAS a sa prochaine session.
Acides gras totaux

Le Comité a approuvé les méthodes AOAC 2012.13 | ISO 16958 | FIL 231 pour les acides gras totaux,
observant que la disposition était correcte, comme indiqué dans la norme CODEX STAN 72.

Acides gras trans

Le Comité est convenu de transmettre les informations sur les méthodes identifiées par le CCNFSDU sur les
matrices et les niveaux pour lesquels elles avaient été validées pour examen (appendice Il, partie 3).

Comité FAO/OMS de coordination pour I'Afrique (CCAFRICA)

Le Comité a approuvé toutes les méthodes soumises par le CCAFRICA concernant les dispositions de I'avant-
projet de norme pour le beurre de karité non raffiné, a I'exception des méthodes pour l'arsenic, le plomb et le
fer, car il n'existe pas de dispositions pour ces contaminants dans la Norme.

Comité sur les épices et les herbes culinaires (CCSCH)

Cumin et thym: méthodes pour les dommages causés par les insectes, les excréments de mammiféres et les
dommages causés par des moisissures

Le Comité a pris note des inquiétudes exprimées par une délégation concernant l'approbation de certaines
méthodes nationales (méthode de la FDA) plut6ét que des méthodes validées a I'échelle internationale. Il a été
précisé que les méthodes validées a I'échelle internationale étaient souhaitables, mais que les méthodes de
la FDA avaient été acceptées par le CCSCH et étaient adaptées, et qu'aucune autre méthode validée a
I'échelle internationale n'avait été identifiée ou était actuellement disponible.

Plans d'échantillonnage

Le Comité n'a pas confirmé les plans d'échantillonnage car les valeurs dans le tableau ne correspondaient
pas a celles recommandées dans les Directives générales sur I'échantillonnage (CAC/GL 50-2004). Il
n'apparaissait pas clairement si les plans d'échantillonnage fournis s'appliquaient a des attributs ou a des
caractéristiques variables et il a été demandé au CCSCH de réexaminer les valeurs conformément aux
directives GL50. Le Comité est en outre convenu d'informer le CCSCH qu'il fournirait aux comités chargés des
produits un modele pour I'élaboration de plans d'échantillonnage dans le cas ou celui-ci souhaiterait mettre en
suspens I'élaboration de plans d'échantillonnage jusqu'a ce que le CCMAS fournisse le modéle en question.

Questions diverses
Présentation de méthodes dans |la Norme CODEX STAN 234

Le Comité a clarifié la présentation concernant des méthodes multiples pour une disposition de la Norme
CODEX STAN 234 Lorsque les méthodes sont identiques et/ou élaborées conjointement, les références
renvoyant & ces méthodes sont séparées par une barre verticale |, tandis que lorsque les méthodes sont
techniguement identiques, mais formulées difféeremment, alors les références sont séparées par une barre
oblique /. Dans ce dernier cas, ces méthodes peuvent étre considérées comme étant de Type | car les
méthodes sont techniqguement identiques et produisent des résultats d'analyse identiques. Le Comité a décidé
de demander au Groupe de travail électronique sur la Norme CODEX STAN 234 d'envisager de définir la
barre oblique (/) et de conseiller le Comité a sa prochaine réunion.

Processus pour des informations opportunes sur I'approbation des méthodes

Le Comité a pris note de la nécessité de mettre en place une procédure visant a garantir que les informations
contribuant au travail d'approbation du Groupe de travail physique soient fournies en temps opportun. La
délégation des Etats-Unis, en tant que Présidente du groupe de travail, a informé le Comité qu'elle était en
contact avec le Secrétariat du Codex pour traiter cette question. L'objectif est de trouver le moyen de fournir
plus tot les méthodes devant étre approuvées aux organismes de normalisation, de sorte qu'ils puissent
transmettre des observations aux co-présidents du Groupe de travail physique et qu'un document préparatoire
soient mis a disposition de tous les délégués avant la session.

Présentation des méthodes d'analyse par les comités

Le Comité est convenu de rappeler aux comités que lorsque des méthodes sont soumises au CCMAS pour
approbation, elles doivent indiquer les principes ainsi que la classification proposée.

Conclusion
Le Comité est convenu de transmettre:

¢ les méthodes d'analyse, telles qu'approuvées, a la quarantieme session de la Commission du Codex
Alimentarius pour adoption (appendice Il, partie 1);
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e les propositions de révocation a la quarantieme session de la Commission du Codex Alimentarius
(appendice I, partie 2);

e les informations sur les méthodes concernant les acides gras trans au CCNFSDU pour examen
(appendice I, partie 3).

L'Uruguay a exprimé des réserves concernant la décision relative aux méthodes d'analyse des légumes
surgelés, car les méthodes présentées pour approbation (appendice |, CX/MAS 17/38/3) ont été omises de la
version espagnole du document. L'Uruguay n'a donc pas eu la possibilité d'examiner les méthodes avant la
session.

Le Comité est convenu de reconstituer le Groupe de travail physique sur les méthodes d'analyse et
d'échantillonnage qui se réunira juste avant la prochaine session, présidé par les Etats-Unis et co-présidé par
I'Australie, et travaillant en anglais uniguement.

ORIENTATIONS SUR LA DEMARCHE-CRITERES POUR LES METHODES QUI UTILISENT UNE «SOMME
DE COMPOSANTS» (point 4 de I'ordre du jour)®

Le Royaume-Uni, en tant que président du Groupe de travail électronique, a présenté ce point de I'ordre du
jour. La Délégation a rappelé au Comité la décision du CCMAS a sa trente-septieme session de poursuivre le
travail, et que cette session prendra une décision sur la maniére de poursuivre ce travail®.

La Délégation a indiqué que, globalement, le Groupe de travail électronique était d'avis que les approches
disponibles pour élaborer des démarches-criteres pour les méthodes qui utilisent une somme de composants
étaient complexes et devaient étre considérées au cas par cas. Afin d'avancer dans les travaux, la Délégation
a suggéré premiérement, que la Note 2 des Instructions de travail pour I'application de la démarche critéres
dans le Codex du Manuel de procédure soit révisée en vue de souligner la complexité des questions traitées,
et deuxiemement, que l'appendice 1 de CX/MAS 17/38/4 devienne un document d'information pour publication
sur le site web du Codex de sorte que les informations et les indications soient facilement accessibles aux
utilisateurs souhaitant élaborer des criteres de performance numériques pour les méthodes utilisant une
somme de composants.

Le Comité a reconnu qu'il existe de nombreuses facons de convertir les méthodes et limites reposant sur des
sommes de composants en criteres numériques de performance des méthodes, et que les approches
adoptées devaient étre élaborées et choisies au cas par cas en fonction de plusieurs facteurs, notamment le
fait de savoir si: (i) le coefficient de pondération est le méme pour tous les composants; (ii) 'abondance
naturelle de certains composants est connue; (lll) les valeurs mesurées pour chagque composant sont
corrélées ou non, etc. Le Comité a également noté que la prise en compte de certaines des informations
pertinentes relevait d'autres comités.

Le Comité est ainsi convenu qu'il ne serait pas approprié d'élaborer une démarche-critére pour les méthodes
qui utilisent une «<somme de composants», mais plutdt (i) de modifier la note 2 (Instructions de travail pour
I'application de la démarche criteres dans le Codex) afin d'apporter plus de clarté concernant I'application de
I'approche-critére lors de I'élaboration de critéres numériques de performance des méthodes pour les
approches qui reposent sur une somme de composants, et (ii) de fournir des informations aux comités du
codex et au CCMAS sur un éventail (non exhaustif) de questions qu'ils peuvent souhaiter aborder lors de
I'élaboration de critéres numériques de performance des méthodes pour les approches qui reposent sur une
somme de composants, ainsi que des exemples de telles approches, et de mettre a disposition ces
informations dans un document d'information.

Le Comité a apporté plusieurs ajustements a I'appendice 1 de CX/MAS 17/84/4 afin d'améliorer la clarté et
I'exactitude des informations fournies. L'UE et ses Etats membres ont demandé s'il pouvait étre fait référence
au document d'information dans la proposition d'amendement a la note 2 du Manuel de procédure. Le
Secrétariat du Codex a fait observer que cela n'était pas possible car les documents d'information ne sont pas
formellement adoptés par la Commission, mais ils peuvent étre mis a disposition sur le site web du Codex.

Conclusion
Le Comité est convenu:

e de transmettre la note 2 révisée des Instructions de travail pour I'application de la démarche criteres
dans le Codex & la Commission pour adoption et inclusion dans le Manuel de procédure (appendice lll);

5 CX/MAS 17/38/4; observations des Philippines, du Kenya, de I'UE, du Mexique et du Ghana (CRD 7), du Sénégal
(CRD 14), du Nigeria (CRD 15), de I'Equateur (CRD 17); proposition de document d'information par le Royaume-Uni
(CRD 20).

6 REP16/MAS, paras. 62-63
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e de veiller a ce que le document d'information soit disponible sur le site web du Codex (appendice V).

CRITERES DE CONFIRMATION DES METHODES BIOLOGIQUES PERMETTANT DE DETECTER DES
SUBSTANCES CHIMIQUES PREOCCUPANTES (point 5 de I'ordre du jour)’

Les délégations du Chili et de la France, co-présidentes du Groupe de travail électronique, ont présenté le
rapport du groupe de travail (CX/MAS 17/38/5) et ont expliqué le processus suivi par le groupe de travail et
les principaux résultats, a savoir une liste modifiee des méthodes biologiques (partie 1) et les méthodes
biologiques et leurs critéres de validation (partie II).

Les présidents du Groupe de travail électronique ont recommandé que le Comité examine les
recommandations et convienne d'une voie a suivre.

PARTIE |

Le Comité a noté que de nombreuses méthodes microbiologiques utilisées pour quantifier les vitamines
pouvaient étre remplacées par des méthodes HPLC (chromatographie liquide a haute performance), mais que
certaines méthodes microbiologiques étaient toujours considérées comme utiles pour le dosage de la
vitamine B12, des folates et de l'acide pantothénique dans les aliments. Une liste de méthodes biologiques
avait été préparée par le Groupe de travail électronique accompagnée de propositions de nouvelles méthodes
possibles et de propositions soit de reclassement, soit de suppression des méthodes biologiques.

Conclusion

Le Comité est convenu de demander au CCNFSDU d'examiner les méthodes proposées et d’indiquer s'il
souhaite maintenir les méthodes microbiologiques utilisées actuellement (appendice V). Les réponses du
CCNFSDU seront prises en compte par le Groupe de travail physique sur I'approbation des méthodes
d'analyse (voir le point 3 de I'ordre du jour) lors de la trente-neuvieme session du CCMAS.

PARTIE Il

Le Comité a examiné s'il y avait lieu de poursuivre le développement de criteres pour les méthodes
biologiques.

Les délégations en faveur de la poursuite des travaux étaient d'avis que les Critéres généraux régissant le
choix des méthodes d'analyse n'étaient pas tous applicables aux méthodes biologiques; et que des critéres
spécifiques étaient nécessaires pour un examen cohérent et scientifique des méthodes biologiques
actuellement approuvées dans la Norme CODEX STAN 234 et des méthodes biologiques susceptibles d'étre
introduites a l'avenir.

Ces délégations ont en outre expliqué que les méthodes biologiques étaient toujours utilisées dans leurs pays
et qu'il n'était pas toujours possible de les remplacer par des méthodes chimiques.

Les délégations opposées a la poursuite des travaux ont déclaré que les Critéres généraux régissant le choix
des méthodes d'analyse du Manuel de procédure étaient également applicables aux méthodes biologiques et
gue par conséquent des critéres supplémentaires n'étaient pas nécessaires; et que si des critéres numériques
étaient requis, il fallait étudier les situations au cas par cas.

Ces délégations ont par ailleurs estimé qu'il fallait donner la priorité au travail considérable actuellement réalisé
sur I'examen et la mise a jour de CODEX STAN 234, en particulier depuis que les méthodes biologiques sont
de plus en plus remplacées par de nouvelles méthodes chimiques et qu'il est peu probable qu'un grand nombre
de nouvelles méthodes biologiques soient élaborées a l'avenir.

Conclusion

Le Comité est convenu de poursuivre les travaux sur les criteres des méthodes biologiques et d'établir un
Groupe de travail électronique présidé par le Chili et le Mexique, travaillant en anglais et en espagnol:

o afin d'utiliser les Critéres généraux régissant le choix des méthodes d'analyse établis dans le Manuel
de procédure et d'autres documents cités en lien avec ce dernier concernant la validation des méthodes
d'analyse pour évaluer des méthodes qui permettent de mesurer la puissance d'une substance a partir
de la réponse d'organismes ou de systemes vivants.

o afin de déterminer quels critéres ne s'appliqueraient pas et de proposer d'autres critéres qui pourraient
se révéler nécessaires pour les méthodes biologiques actuellement approuvées par le Codex.

Le Comité est en outre convenu gue les travaux devraient étre arrétés si le Groupe de travail électronique ne
parvenait pas a fournir des résultats concrets pouvant étre examinés par le CCMAS a sa trente-neuvieme
session.

7 CXIMAS 17/38/5; observations de I'UE et du Mexique (CRD 8), du Sénégal (CRD 14), de I'Equateur (CRD 17).
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EXAMEN ET MISE A JOUR DES METHODES FIGURANT DANS LA NORME CODEX STAN 234-1999
(point 6 de I'ordre du jour)®

Le Brésil, en tant que président du Groupe de travail électronique et du Groupe de travail physique sur
I'examen et la mise a jour des méthodes d'analyse et d'échantillonnage figurant dans la Norme CODEX STAN
234, a présenté le point a lI'examen et a mis en exergue les principaux sujets de discussion et les
recommandations du Groupe de travail physique qui s'est réuni avant la session (points 1 a 5 du document
CRD 4).

Le Comité a pris en considération le rapport du Groupe de travail physique comme suit:
Méthodes générales du Codex

Le Comité est convenu qu'a ce stade il n'y avait pas besoin d'une définition ni d'une section distincte pour
dresser la liste des méthodes générales du Codex figurant dans la Norme CODEX STAN 234. La mise a jour
de ces méthodes sera faite au cas par cas par le Groupe de travail physique sur I'approbation a mesure de la
progression de I'examen (y compris des méthodes générales en lien avec les additifs et les contaminants
telles que décrites dans les Méthodes générales d'analyse des additifs alimentaires (CODEX STAN 239-2003)
et les Méthodes générales d'analyse des contaminants (CODEX STAN 228-2001), respectivement).

Structure de la Norme CODEX STAN 234-1999

Le Comité est convenu que les nouveaux travaux sur la norme concerneraient son préambule, son champ
d’application et sa structure, et d'autres informations pertinentes visant a faciliter la lecture des méthodes
énumérées dans la Norme CODEX STAN 234.

Il a pris note que ces informations ne faisaient pas référence aux droits de propriété intellectuelle associés aux
méthodes figurant dans la Norme CODEX STAN 234 (par exemple les données de performance qui peuvent
ne pas étre disponibles ou étre exclusives), mais plutdt aux informations complémentaires comme la
description des méthodes recommandées par le Codex (CAC/RM) lorsqu'aucune méthode validée au plan
international des organismes de normalisation n'a été désignée pour remplacer ces méthodes ou les critéres
de performance des méthodes confirmées par le CCMAS.

Le Comité est convenu que ces travaux constitueront de nouveaux travaux soumis a l'approbation de la
Commission a sa quarantieme session.

Travaux de suivi concernant I'examen et la mise a jour de la Norme CODEX STAN 234-1999.

Le Comité est convenu qu'il poursuivrait les travaux sur les ensembles exploitables pour I'examen et la mise
a jour de la Norme CODEX STAN 234-1999, comme décrit dans le document CX/MAS 17/38/6. Les
ensembles exploitables seront préparés par le Groupe de travail électronique sur I'examen et la mise a jour
de la NORME CODEX STAN 234-1999 et seront envoyés au Secrétariat du Codex afin d'étre examinés par
le Groupe de travail physique sur l'approbation et le CCMAS. En fonction de la complexité des questions
associées a I'ensemble exploitable, une lettre circulaire pourra étre émise par le Secrétariat du Codex en vue
de rassembler des observations des membres du Codex et des organisations observatrices.

Le Comité a reconnu que l'approche mentionnée ci-dessus ne doit pas empécher le Secrétariat du Codex de
procéder a la mise a jour rédactionnelle de la Norme CODEX STAN 234 et/ou des normes relatives aux
produits dans les cas ou i) des incohérences ont été relevées entre les méthodes approuvées dans
CODEX STAN 234-1999 et les méthodes énumérées dans les normes relatives aux produits pour la/les
mémes dispositions, et ii) l'incorporation des méthodes recommandées par le Codex est confirmée par le
CCMAS en l'absence d'autres références internationales. Ce travail sera effectué en collaboration étroite avec
le président du Groupe de travail électronique sur l'examen et la mise a jour de la Norme
CODEX STAN 234-1999 et soumis au CCMAS pour information et a la Commission pour adoption en tant que
modification rédactionnelle.

Le Comité a en outre admis que certains travaux pourraient déja étre entrepris en paralléle des travaux sur
les ensembles exploitables en s'occupant des méthodes d'analyse pour des groupes de produits. Ceci pourrait
faciliter le travail prévu sur certains des ensembles exploitables et pourrait également conduire a une meilleure
coopération avec les organismes de normalisation en matiére d'examen et de mise a jour des méthodes pour
d'autres groupes d'aliments.

8 CL 2017/4-MAS; CX/MAS 17/38/6; CX/MAS 17/38/6-Add.1 (observations de I'Argentine, du Canada, du Japon, de la
Nouvelle-Zélande et de la Suisse); rapport succinct du Groupe de travail physique sur I'examen et la mise a jour des
méthodes figurant dans la norme CODEX STAN 234-1999 (CRD 4); FIL (CRD 5); Kenya, Pérou, UE, Mexique, Ghana et
Egypte (CRD 9); Sénégal (CRD 14); Nigeria (CRD 15); Equateur (CRD 17).
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Le Comité est convenu que le travail susmentionné (notamment I'examen des méthodes générales du Codex)
pourrait impliquer la confirmation, la suppression, la reclassification ou la réaffectation de la méthode a un
aliment ou un groupe d'aliments déterminé.

L'observateur de la FIL, en partenariat avec I'ISO et I'AOAC, a exprimé sa volonté d'examiner toutes les
méthodes concernant les produits laitiers en tant qu'ensemble et de fournir des références mises a jour au
CCMAS pour examen a sa trente-neuviéme session.

L'observateur de I'AOCS a évoqué les débats tenus a la réunion de I''AM (point 10 de l'ordre du jour)
concernant I'examen et la mise a jour des méthodes d'analyse et des plans d'échantillonnage figurant dans la
Norme CODEX STAN 234-1999. L'observateur a exprimé les vues des organismes de normalisation selon
lesquelles la responsabilité de la mise a jour des références des méthodes figurant dans la Norme
CODEX STAN 234 devait revenir a chagque organisme de normalisation afin de garantir que les références et
les informations sur I'harmonisation soient correctes, méme si cette tache est susceptible de prendre plusieurs
années. Le Comité est en outre convenu i) de poursuivre les travaux sur les ensembles exploitables et de
piloter une mise a jour des méthodes relatives aux produits laitiers avec l'aide de la FIL, de I''SO et de I'AOAC,
et ii) que le Secrétariat du Codex travaillera en étroite collaboration avec la présidence du Groupe de travail
électronique sur l'examen et la mise a jour de la Norme CODEX STAN 234 sur les maodifications
rédactionnelles recensées au paragraphes 55 qui peuvent étre présentées pour information a la trente-
neuvieme session du CCMAS et modification rédactionnelle a la quarante et unieme session de la
Commission.

Futurs travaux concernant la base de données relative aux méthodes d'analyse et aux plans
d'échantillonnage du Codex

Le Comité a pris acte de l'importance de disposer d'une base de données interrogeable contenant des
informations spécifiques permettant au CCMAS de gérer le processus d'examen ordinaire, et d'une interface
générale proposant des informations sur le site web du Codex, accessibles aux membres du Codex et aux
observateurs, relatives aux méthodes d'analyse et d'échantillonnage adoptées par la Commission.
Entre-temps, le CCMAS peut recourir a un document informatif pour suivre le processus d'examen.

Conclusion

Le Comité est convenu:

e de lancer un nouveau travail sur un nouveau format de la Norme CODEX STAN 234-1999 sous réserve
d'approbation de la Commission & sa quarantieme session (appendice 1V);

e de poursuivre les travaux sur l'examen et la mise a jour des méthodes d'analyse et des plans
d'échantillonnage figurant dans la Norme CODEX STAN 234-1999 par le biais des ensembles
exploitables;

e d'établir un Groupe de travail électronique, présidé par le Brésil et I'Uruguay, travaillant en anglais, afin
de mener a bien les travaux susmentionnés;

e de poursuivre lI'examen et la mise a jour des méthodes d'analyse des produits laitiers figurant dans la
Norme CODEX STAN 234-1999 par la FIL, I''SO et 'AOAC.

DOCUMENT D’INFORMATION SUR LES EXEMPLES PRATIQUES CONCERNANT LE CHOIX DES
PLANS D'ECHANTILLONNAGE APPROPRIES (point 7 de I'ordre du jour)®

La délégation allemande, présidente du Groupe de travail électronique chargé d'élaborer des exemples
pratiques concernant le choix des plans d'échantillonnage appropriés, a présenté le document CX/MAS
17/38/7 et a demandé au Comité l'autorisation de publier le document d'information. Le Comité a approuvé le
contenu du document d'information (appendice VII), qui sera mis a disposition sur le site web du Codex.

PROPOSITION VISANT A MODIFIER LES DIRECTIVES SUR L'INCERTITUDE DE MESURE
(CAC/GL 54-2004) (point 8 de I'ordre du jour)°

L'Allemagne, qui préside le Groupe de travail électronique sur I'examen des directives CAC/GL54, a présenté
ce point en rappelant que le CCMAS a sa trente-septieme session était convenu d'établir un Groupe de travail
électronique afin i) de recenser les domaines ou des améliorations et des modifications peuvent étre apportées
aux directives CAC/GL 54, ii) de recommander, si nécessaire, des procédures permettant de déterminer
l'incertitude des résultats de mesure, y compris le sous-échantillonnage, le traitement et I'analyse des
échantillons, et iii) d'éviter les doubles emplois avec les Directives pour l'estimation de lincertitude des

9 CX/MAS 17/38/7; observations du Kenya, du Mexique (CRD 10), du Sénégal (CRD 14), de I'Equateur (CRD 17).
10 CX/MAS 17/38/8; observations du'Kenya, du Pérou, de I'UE, de la FIL, du Mexique et du Ghana (CRD 11), du Sénégal
(CRD 14), du Nigeria (CRD 15), de I'Equateur (CRD 17).
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résultats (CAC/GL 59-2006) et de poursuivre les travaux basés sur le document de séance CRD 26 présenté
au CCMAS a sa trente-septiéme session.

La délégation a informé le Comité des résultats des travaux du Groupe de travail électronique afin de garder
les directives CAC/GL 54 aussi simples que possible: i) les redondances contenues dans la section «Notes
explicatives» ont été éliminées, et les informations sont désormais incluses dans le texte principal, i) un
nouveau chapitre présentant les procédures recommandées pour déterminer l'incertitude des résultats de
mesure a été introduit sur la base du document contenu dans le document de séance CRD 26, iii) les
exemples ont été revus afin de les aligner sur les normes et les directives internationales citées, et iv) le
tableau qui présente les valeurs prévues des estimations de l'incertitude de mesure est désormais en
harmonie avec le Manuel de procédure du Codex (section Il, chapitre 1.3). Outre ces maodifications, I'ensemble
des aspects d'importance générale concernant l'incertitude de mesure contenus dans les directives
CACI/GL 54 sont maintenus. Les directives révisées proposées contenant les modifications indiquées aux
points (i) a (iv) sont présentées a l'appendice | du document CX/MAS 17/38/8.

La Délégation a également expliqué que le texte d'introduction proposé dans la proposition de directives
CAC/GL 54 révisées était nécessaire pour apporter des éclaircissements quant au role important de
l'incertitude de mesure sur les plans d'échantillonnage (c'est-a-dire sur la procédure d’évaluation des lots) et
quant a son poids dans I'évaluation de la conformité d’un échantillon d'essai analytique donné. La proposition
de directives CAC/GL 54 révisées explique donc linfluence de lincertitude de mesure sur les plans
d'échantillonnage et les décisions correspondantes visant la conformité des lots, et comporte un renvoi vers
les normes ISO sur I'échantillonnage concernées.

La délégation a par ailleurs rappelé que l'incertitude de mesure concerne les échantillons de laboratoire et
non I'homogénéité du lot (les directives CAC/GL 54 ne concernent pas les incertitudes d'échantillonnage).
L'incertitude de mesure des échantillons de laboratoire peut cependant influencer les plans d'échantillonnage
et donc 'acceptation des lots et I'évaluation de la conformité du produit au regard de la spécification énoncée
dans les normes.

Le Comité a noté que les directives CAC/GL54, comme toutes les normes du Codex et les textes apparentés
concernent en priorité les pays membres du Codex et par conséquent les parties intéressées des pouvoirs
publics (par exemple les laboratoires qui travaillent sur l'incertitude de mesure dans le cas particulier des
directives CAC/GL54).

Il a indiqué que la proposition de révision signifierait de nouveaux travaux pour le CCMAS et qu'un apercu
clair de ce que ces travaux impliqueraient doit étre fourni dans un document de projet qui sera examiné par le
CCMAS a sa trente-neuviéme session. |l a par ailleurs remarqué que les procédures recommandées pour
estimer l'incertitude de mesure (nouvel ajout) seraient davantage étoffées en tant que document d'information
qui proposerait des exemples de telles procédures. Le Comité a réaffirmé que de tels exemples étaient donnés
a titre indicatif et qu'ils ne se limitaient en aucun cas a ceux décrits dans le document d'information. Il a en
outre noté que les nouveaux travaux devraient se concentrer sur l'incertitude de mesure et ne pas aborder
l'incertitude d'échantillonnage.

Conclusion

Le Comité est convenu d'établir un Groupe de travail électronique présidé par I'Allemagne et travaillant en
anglais uniqguement, avec le mandat suivant:

e Préparation d'un document de projet indiquant quelles modifications et améliorations doivent étre
recensées et utilisées dans les directives GL54.

e Révision des directives GL54 en tenant compte des domaines ou des améliorations et des modifications
techniques ou autres peuvent étre apportées, en sachant qu'il convient d'en simplifier le contenu.

e Elaboration d'un document d'information contenant des exemples de procédures permettant d'évaluer
I'incertitude de mesure.

Le Comité est en outre convenu que les travaux susmentionnés seront entrepris sur la base du document
présenté a I'appendice | du document CX/MAS 17/38/8.
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PROPOSITION VISANT A MODIFIER LES DIRECTIVES GENERALES SUR L'ECHANTILLONNAGE
(CAC/GL 50-2004) (point 9 de I'ordre du jour)*!

La Délégation néo-zélandaise, en tant que présidente du Groupe de travail électronique, a présenté le
document CX/MAS 17/38/9 et a expliqué que le Groupe de travail était largement en faveur de nouveaux
travaux en vue de simplifier/mettre a jour les directives CAC/GL 50-2004.

La délégation a mis en exergue certains des domaines généraux et techniques dans lesquels des
améliorations pourraient étre envisagées. Certaines de ces améliorations seront apportées pour faciliter la
compréhension des principes de I'échantillonnage, a savoir: i) une premiére section examinant les principes
de I'échantillonnage pour acceptation, expliquant la procédure a suivre et indiquant comment déterminer un
plan d’échantillonnage pour une application donnée; ii) I'échantillonnage des produits vendus en vrac; et
iii) en particulier I'utilisation des termes «risque du consommateur» et «risque du producteur.

La délégation a en outre fait remarquer qu'il sera peut-étre nécessaire de faire appel a des experts techniques
extérieurs pour entreprendre ces travaux.

Elle a recommandé au Comité d'examiner le document de révision et de convenir d'une méthode permettant
de mener a bien ces travaux, et en particulier de les hiérarchiser, et de décider des modalités d'exécution des
activités a réaliser en priorité, aprés quoi un document de projet pourra étre élaboré.

Débat
Les avis suivants ont été exprimeés:

e Les directives CAC/GL50 en vigueur sont trés théoriques et doivent étre simplifiées; la version révisée
doit donc éviter les ajouts d'informations théoriques supplémentaires.

e Le document de révision constitue un bon point de départ pour leur mise a jour, mais les travaux
envisagés sont considérables et une hiérarchisation est indispensable, tout comme I'est I'appui d'experts
extérieurs.

e Larévision des directives est une tache considérable, et il est prématuré de s'engager dans de nouveaux
travaux. Une ébauche de la version révisée aiderait & prendre des décisions en la matiére.

Le Secrétariat du Codex a souligné que la révision devait viser a fournir des indications simples et
compréhensibles et éviter I'utilisation excessive de données statistiques, qu’il fallait envisager d’intégrer des
renvois aux directives existantes sur I'échantillonnage élaborées par d'autres organismes de normalisation
reconnus sur le plan international, et que l'utilisation d'exemples dans le document révisé devrait étre évitée
dans la mesure du possible.

Conclusion

Le Comité a pris acte qu'il n'était pas en mesure de demander I'approbation a ce stade, et est convenu d'établir
de nouveau un Groupe de travail électronique présidé par la Nouvelle-Zélande, travaillant en anglais, afin
d’élaborer:

e un document de projet indiquant clairement la portée des travaux a entreprendre;
e une ébauche des nouvelles directives CAC/GL 50;

e une hiérarchisation des améliorations techniques ou autres a apporter; et

e un calendrier ses différentes phases des travaux.

RAPPORT DE LA REUNION INTERINSTITUTIONS SUR LES METHODES D'ANALYSE (point 10
de l’ordre du jour)*?

L'observateur de 'AOCS, en sa qualité de président de la réunion interinstitutions (IAM), a présenté le rapport
de I'lAM et a souligné les différentes questions examinées relatives aux travaux du CCMAS et a d'autres
questions connexes.

Le Comité a noté que plusieurs questions soulevées dans le document CRD 16 avaient été examinées sous
les points pertinents de I'ordre du jour.

Il a également noté qu'une version révisée de la spécification technique ISO pour I'évaluation des méthodes
gualitatives sera rapidement diffusée par le comité 1ISO/TC 34/SC16 pour commentaire et que le document
d'orientation sur la validation des méthodes d'analyse non ciblées pour la détection de l'adultération de

11 CX/IMAS 17/38/9; observations du Kenya, du Pérou, de 'UE, et du Ghana (CRD 12), du Sénégal (CRD 14), du Nigeria
(CRD 15), de I'Equateur (CRD 17; ébauche de document de projet préparé par la Nouvelle-Zélande (CRD 19).
12 Rapport de la vingt-neuviéme session de I''AM (CRD 16).
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I'USP/FCC est en cours de révision pour publication fin 2017.

Concernant I'examen approfondi des méthodes d'analyse pour confirmation par le CCMAS, le Comité a noté
qgue I''AM acceptait de donner son avis au Groupe de travail physique sur I'approbation des méthodes
d'analyse et d'échantillonnage dans la mesure ou les documents étaient disponibles au moins quatre
semaines avant la réunion du Groupe de travail.

Le Comité a remercié les membres de I''AM pour leur contribution aux travaux du Comité.
AUTRES QUESTIONS ET TRAVAUX FUTURS (point 11 de I'ordre du jour)

Le Comité a pris note qu'aucune autre question n'avait été présentée durant I'adoption de l'ordre du jour
provisoire.

DATE ET LIEU DE LA PROCHAINE SESSION (point 12 de I'ordre du jour)

Le Comité a été informé que sa trente-neuviéme session se tiendra a Budapest (Hongrie) dans les 18 a
24 mois a venir, les dispositions finales devant étre confirmées par le pays héte et le Secrétariat du Codex.
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Appendice Il

PARTIE 1. METHODES D’ANALYSE PROPOSEES POUR ADOPTION PAR LA QUARANTIEME
SESSION DE LA COMMISSION DU CODEX ALIMENTARIUS

A.

nmoow

Comité sur les fruits et [égumes traités

Comité de coordination pour I'Asie

Comité sur la nutrition et les aliments diététiques ou de régime
Comité de coordination pour I'Afrique

Comité sur les épices et les herbes culinaires

Comité sur les graisses et les huiles

PARTIE 2. METHODES D’ANALYSE PROPOSEES POUR REVOCATION PAR LA QUARANTIEME
SESSION DE LA COMMISSION DU CODEX ALIMENTARIUS

PARTIE 3. METHODE D’ANALYSE DES ACIDES GRAS TRANS POUR LE COMITE SUR LA NUTRITION
ET LES ALIMENTS DIETETIQUES OU DE REGIME
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PARTIE 1. METHODES D’ANALYSE POUR ADOPTION PAR LA QUARANTIEME SESSION DE LA COMMISSION DU CODEX ALIMENTARIUS
A. COMITE SUR LES FRUITS ET LES LEGUMES TRAITES

Méthodes d’analyse des Iégumes surgelés

Produit

Disposition

Méthode

Principe

Type

Fruits et Iégumes surgelés

Procédure de décongélation

Méthode CAC/RM 32 a intégrer a la norme
CODEX STAN 234

Décongélation

Fruits et Iégumes surgelés:

Méthode CAC/RM 33 a intégrer a la norme

chlorure de sodium

CODEX STAN 234

Légumes Procédure de cuisson CODEX STAN 234 Cuisson I

Fruits et Iggumes surgeles Poids net AOAC 963.26 Pesage I

(non glacés)

Petits pois surgelés Solides insolubles dans Méthode CAC/RM 35 & intégrer a la norme Gravimétrie |
P 9 l'alcool CODEX STAN 234

Haricots verts et haricots Fils durs Méthode CAC/RM 39 a intégrer a la norme Etirage |

beurre surgelés CODEX STAN 234 g

Fruits et Iégumes surgelés:

Baies, mais en grains entiers | Solides solubles totaux AOAC 932.12 Réfractométrie I

et mais en épi

Fru_|ts et I(_agumes surgeles: Impuretés minérales AOAC 971.33 Gravimétrie I

Baies, poireau et carotte

FrAu'tS et Iegumes surgeles: Fruits/baies égouttés AOAC 953.15 Egouttage I

Péches et baies

) Matiere seche exempte de La méthode décrite par la norme CODEX STAN

Epinards surgelés P 77-1981 doit étre transférée dans la norme Pesage I

Pommes de terre frites
surgelées

Humidité

AOAC 984.25

Gravimétrie (four a convection)
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B. COMITE DE COORDINATION POUR L’ASIE

Méthodes d’analyse pour les produits a base de Porphyra

Disposition Méthode Principe Type

Teneur en eau AOAC 925.45B Gravimétrie, séchage sous pression atmosphérique v
Méthode d’analyse pour le tempeh

Dispositions Méthode Principe Type

o Gravimétrie (au moyen d’un extracteur de Soxhlet) I

Teneur en lipides AOAC 963.15
C. COMITE SUR LA NUTRITION ET LES ALIMENTS DIETETIQUES OU DE REGIME
Méthodes d’analyse des préparations pour nourrissons

Dispositions Méthode Principe Type

Vitamine C AOAC 2012.22 | ISO/DIS 20635

Chromatographie liquide de haute performance (CLHP) et UV

Chrome (Section B de la norme AOAC 2011.19 | ISO 20649 | IDF 235

Spectrométrie de masse avec couplage a plasma inductif (ICP-MS)

CODEX STAN 72-1981 EN 14082
uniguement)

Absorption atomique avec four au graphite aprés incinération a sec

Molybdéne (Section B de la AOAC 2011.19 | ISO 20649 | IDF 235

ICP-MS

norme CODEX STAN 72-1981 [EN 14083
uniqguement)

Four au graphite en spectrophotométrie d'absorption atomique aprées
digestion sous pression

AOAC 2011.19 | ISO 20649 | IDF 235

ICP-MS

Sélénium EN 14627 Spectrométrie d'absorption atomique par génération hybride (HGAAS) Il
Vitamine B12 AOAC 986.23 Méthode turbidimétrique Il

AOAC 2011.10 ] ISO 20634 CLHP Il
Myo-Inositol AOAC 2011.18 | ISO 20637 Chromatographie liquide-ampérométrie pulsée Il
Vitamine E AOAC 2012.10 | ISO 20633 CLHP Il

AOAC 996.06

Chromatographie en phase gazeuse

/Acides gras trans totaux

AOAC 2012.13 | 1S0O16958 | IDF231

Chromatographie en phase gazeuse
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D. COMITE DE COORDINATION POUR L’AFRIQUE

Méthodes d’analyse du beurre de karité non raffiné

Disposition

Méthode

Principe

Type

Teneur en eau

ISO 662

Gravimétrie

Teneur en acides gras libres: acide, acidité

ISO 660
AOCS Cd 3d-63

Titrimétrie

Densité relative

AOCS Cc 10c-95/
ISO 6883

Pycnométrie

Indice de saponification

ISO 3657
AOCS Cd 3d-25

Titrimétrie

Indice d'iode

AOAC 993.20/
ISO 3961

AOCS Cd 1d-92/
NMKL 39

Titrimétrie (méthode de Wijs)

Indice de péroxyde

AOCS Cd 8b-90/
I1ISO 3960
NMKL 158

Titrimétrie

Matiére insaponifiable

ISO 3596
AOCS Ca 6a-40

Gravimétrie

Teneur en impuretés insolubles

ISO 663/
AOCS Ca 3a-46

Gravimétrie

Point de fusion

ISO 6321
AOCS Cc 3b-92

Tube capillaire ouvert
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E. COMITE SUR LES EPICES ET LES HERBES CULINAIRES

Méthodes d’analyse pour le cumin

condiments, saveurs et médicaments
bruts

(Macroanalytical Procedure Manual,
FDA Technical Bulletin n° 5)
http://www.fda.gov/Food/FoodScienceRe
search/LaboratoryMethods/ucm084394.h
tm#v-32

Disposition Méthode Principe Type

Teneur en eau ISO 939 Distillation I
Cendres totales ISO 928 Gravimétrie I
Cendres insolubles ISO 930 Gravimétrie I
dans l'acide
Huiles volatiles ISO 6571 Distillation / méthode volumétrique I
Matiére végétale étrangere endogene ISO 927 Examen visuel / gravimétrie I
Matiére étrangere ISO 927 Examen visuel / gravimétrie I
exogene
Dommages causés Méthode V-8 pour les épices, Examen visuel \Y
par des insectes condiments, saveurs et médicaments

bruts

(Macroanalytical Procedure Manual,

FDA Technical Bulletin n° 5)

http://www.fda.gov/Food/FoodScienceRe

search/LaboratoryMethods/ucm084394.h

tm#v-32
Excréments de mammiferes Macroanalytical procedure manual Examen visuel \

USFDA technical bulletin V.39 B

(cumin entier)
Excréments de mammiferes AOAC 993.27 (cumin en poudre) Méthode de détection enzymatique \Y
Dommages causés par des moisissures Méthode V-8 pour les épices, Examen visuel v
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Méthodes d’analyse pour le thym

Disposition Méthode Principe Type
Teneur en eau ISO 939 Distillation I
Cendres totales ISO 928 Gravimétrie I
Cendres insolubles ISO 930 Gravimétrie I
dans l'acide
Huiles volatiles ISO 6571 Distillation / méthode volumétrique I
Matiére végétale ISO 927 Examen visuel / gravimétrie I
étrangere endogéne
Matiére étrangere ISO 927 Examen visuel / gravimétrie I
exogene
Dommages causés Méthode V-8 pour les épices, condiments, saveurs et Examen visuel v
par des insectes médicaments bruts

(Macroanalytical Procedure Manual,

FDA Technical Bulletin n° 5)

http://www.fda.gov/Food/FoodScienceResearch/LaboratoryMetho

ds/ucm084394.htm#v-32
Excréments de Macroanalytical procedure manual USFDA technical bulletin V.39 | Examen visuel v
mammiféres B (cumin entier)

AOAC 993.27 (thym broyé) Méthode de détection enzymatique v
Dommages causés Méthode V-8 pour les épices, condiments, saveurs et Examen visuel v

par des moisissures

médicaments bruts

(Macroanalytical Procedure Manual,

FDA Technical Bulletin n° 5)
http://www.fda.gov/Food/FoodScienceResearch/LaboratoryMetho
ds/ucm084394.htm#v-32
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Méthodes d’analyse du poivre noir, blanc et vert

Disposition Méthode Principe Type

Densité en vrac ISO 959-1 Annexe B (noir) Gravimétrie Y
ISO 959-2 Annexe A (blanc)

Baies légeres ISO 959-1 Annexe A (noir) Flottation Y

Matiére végétale étrangere ISO 927 Examen visuel / gravimétrie I

endogéne

Matiere étrangere ISO 927 Examen visuel / gravimétrie I

exogene

Baies noires Séparation physique et pesage Examen visuel v
ISO 959-2

Baies cassées Séparation physique et pesage Examen visuel v
ISO 959-2

Baies moisies Macroanalytical procedure manual USFDA technical Examen visuel v
bulletin V.39 B

Dommages causés Macroanalytical procedure manual USFDA technical Examen visuel v

par des insectes bulletin V.39 B

Tétes d’épingles ou baies cassées Séparation physique et pesage ISO959-1 Examen visuel v

Excréments de mammiféeres Macroanalytical procedure manual USFDA technical Examen visuel (baies entieres) v

bulletin V.39 B (baies entiéres)

Excréments de mammiferes

AOAC 993.27 (poivre en poudre)

Méthode de détection enzymatique (poivre

en poudre)
Teneur en eau ISO 939 Distillation I
Cendres totales ISO 928 Gravimétrie I
Extrait éthéré non volatil ISO 1108 Extraction par Soxhlet I
Huiles volatiles ISO 6571 Distillation I
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Disposition Méthode Principe Type
Teneur en pipérine ISO 5564 Spectrophotométrie I
Cendres insolubles ISO 930 Gravimétrie I
dans l'acide
Fibres brutes ISO 5498 Gravimétrie I
F. COMITE SUR LES GRAISSES ET LES HUILES
Méthodes d’analyse des huiles de poisson
Dispositions Méthode Principe Type
EuropeanPharmacopeia 2.5.36 / Spectrophotométrie I
Indice de la p-anisidine IAOCS Cd 18-90/
ISO 6885
v

Phospholipides

USP-FCC10 2S (huile de krill): Phospholipides, RMN,
Annexe |IC

Spectroscopie RMN

Triglycérides

USP 40-NF35 (triglycérides d’acides oméga 3): Teneur
en oligomeres et glycérides partiels;

CLHP-réfractomeétrie

European Pharmacopoeia 1352 (triglycérides
d’acides oméga 3): Oligomeéres et glycérides partiels

CLHP-réfractomeétrie

AOCS Cd 11d-96

CLHP-détecteur a diffusion de la lumiére
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PARTIE 2. METHODES D’ANALYSE PROPOSEES POUR REVOCATION PAR LA QUARANTIEME
SESSION DE LA COMMISSION DU CODEX ALIMENTARIUS

Méthodes d’analyse des légumes surgelés

CAC/RM 34 (Détermination du poids net des fruits et légumes surgelés [non glacés])

CAC/RM 43 (Détermination de la matiere séche soluble dans les fruits et léEgumes surgelés, les baies; matiere
seche soluble totale dans le mais en grains entiers et le mais en épi)

CAC/RM 54 (Détermination des impuretés minérales dans les fruits et légumes surgelés: baies, poireau et
carotte
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PARTIE 3. METHODES D’ANALYSE DES ACIDES GRAS TRANS POUR LE COMITE SUR LA NUTRITION
ET LES ALIMENTS DIETETIQUES OU DE REGIME

Informations supplémentaires: teneurs en acides gras trans obtenues lors d’études collaboratives en
fonction des méthodes/matrices?

Méthode

ISO 16958/IDF 231/

AOCS Ce 1h-05 et

AOCS Ce 1h-07 et

pour adultes

trans: 0,006-0,010 g/100 g

(n=23):

e Produits préts a servir a
haute teneur en
protéines 0,009 g/100 g

e  Produits préts a servir a
haute teneur en
graisses 0,010 g/100 g

e Poudre a base de lait
0,006 g/100 g

Produit AOAC 2012.13 AOAC 996.06 Ce 2b-11/Ce 2¢-11
(9/100 g de produit) (9/100 g d’échantillon)
Matiéres grasses des Fourchette d’acides gras Non validé Fourchette d’acides gras trans:
produits de I'élevage trans: 0,17-5,06 g/100 g 0,32-7,27 % des acides gras
de ruminants et des (n =5): totaux (n =5):
produits laitiers e Fromage (graisses e Fromage en poudre 7,27 %
extraites), 5,06 g/100 g e Matiére grasse laitiére
e Beurre 4,24 g/100 g anhydre 5,11 %
e Creme 1,62 g/100 g e Beurre 2,49 %
e Lait en poudre 1,03 e Lait concentré 0,33 %
g/100 g e Yaourt 0,32 %
e Laitde
consommation 0,17
g/100 g
Produits nutritionnels Fourchette d’acides gras Non validé Non validé

Préparations pour

Fourchette d’acides gras

Echantillons inconnus

Fourchette d’acides gras trans:

contenant des huiles
de poisson ou
d’autres huiles qui
comportent des
acides gras
polyinsaturés a longue
chaine

nourrissons trans: 0,010-0,073 g/100 g 0,15 % des acides gras totaux
(n=4) (n = 1)
e Poudre a base de lait e Préparations pour nourrissons
0,073 g/100 g enrichies en DHA/EPA 0,15 %
e Produits a base de lait
préts a servir 0,027
g/100 g
e Poudre a base de lait
0,012 g/100 g
e Poudre a base de
soja 0,010 g/100 g
Echantillons Non validé Fourchette d’acides gras trans: Non validé
contenant des huiles 0,06-45,01 % des acides gras
végétales totaux (n = 10):
o Graisse végétale alimentaire
compacte 45,01 %
e Huile de navette 26,27 % et
26,55 %
e Margarine 11,62 %
e Saindoux hydrogéné 1,00 %
e Saindoux 0,90 %
e Huile de tournesol 0,17 %
e Huile de noix de coco 0,10 %
et 0,11 %
e Beurre de cacao 0,06 %
Echantillons Non validé Non validé Fourchette d’acides gras trans:

0,00-0,68 % des acides gras
totaux (n = 2):

. DHA/EPA encapsulés
0,68 %
. Jus d’'orange enrichi en

DHA/EPA 0,00 %

! Tyburczy et al., Anal

. Bioanal. Chem. (2013), 405, 5759
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Echantillons
contenant des
graisses d'origine
inconnue

Non validé

Fourchette d’acides gras trans:
0,00-0,68 % des acides gras
totaux (n = 14):
o Suif 7,14 %
e Mélange pour gateau au
chocolat 0,90 %
e Poudre d'ceufs entiers 0,43 %
e Pizza au fromage
surgelée 0,37 %
e Aliments pour chien
extrudés 0,31 %
e Sauce Ranch ala
créeme 0,24 %
e Chips de pomme de terre
0,22 %
e Beurre d’arachide 0,06 %
e Biscuit a I'avoine 0,05 %
e Aliments pour chat en conserve
0,05 %
e Flocons a la farine de soja non
dégraissée 0,02 %
e Céréales séchées enrichies en
lin, 0,00 %
e Aliments pour chevaux 0,00 %
e Aliments pour gibier a
plumes 0,00 %
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Appendice lll
AMENDEMENTS AU MANUEL DE PROCEDURE
(Pour adoption par la Commission du Codex Alimentarius)

(note: les amendements sont en caracteres gras soulignés)

Principes pour I’élaboration des méthodes d’analyse du Codex
Section II: Elaboration des normes Codex et textes apparentés
Principes pour I'élaboration des méthodes d’analyse du Codex
Instructions de travail pour I'application de la démarche-critéres dans le Codex

Note 1 Ces critéres sont applicables aux méthodes entierement validées, sauf en ce qui concerne les méthodes
PCR et ELISA, qui nécessitent d’autres séries de critéres.

Note 2: Les approches décrites pour élaborer des critéres de performance pour les méthodes s'appliquent a des
dispositions concernant un seul analyte. Elles pourraient ne pas convenir pour les dispositions concernant une
somme de composants. |l existe de nombreuses facons de convertir les méthodes et les limites gui
concernent une somme de composants en criteres de performance pour les méthodes, mais ces
conversions doivent étre réalisées avec soin au cas par cas.
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Appendice IV
DOCUMENTS D'INFORMATION SUR LES
DEMARCHES-CRITERES POUR LES METHODES QUI UTILISENT UNE «SOMME DE COMPOSANTS»
(pour mise en ligne sur le site web du Codex)
INTRODUCTION

1. Le Manuel de procédure de la Commission du Codex Alimentarius fournit des instructions exhaustives
quant a la maniere dont un comité du Codex peut proposer une méthode d’analyse appropriée pour déterminer
un certain analyte et/ou élaborer une série de critéres de conformité pour la méthode employée. Dans les deux
cas, il convient d’indiquer la limite maximale ou minimale spécifiée, les autres limites normalisées, le cas échéant,
ainsi que la fourchette de concentration d'intérét.

2. Lorsqu'un comité du Codex décide qu'il faut élaborer une série de criteres, il pourra parfois juger plus
simple de préconiser une méthode spécifique et de demander au Comité sur les méthodes d'analyse et
d'échantillonnage de «convertir» cette méthode en criteres adaptés. Le Comité sur les méthodes d'analyse et
d'échantillonnage examinera alors les criteres qui, une fois approuvés par le Comité, seront intégrés a la norme.
Les méthodes sont évaluées sur la base des caractéristiques suivantes:

. Sélectivité

) Exactitude

° Précision

. Limite de détection
. Sensibilité

° Utilité pratique
° Applicabilité

3. Le Manuel permet également d’établir des critéres supplémentaires, selon ce qui convient, et offre des
orientations dans le choix des différentes méthodes.

4. En outre, il permet d’employer la «démarche-critéres» a la place du processus d’approbation d'une
méthode spécifique (ibid). Avec la démarche-critéres, il est possible de déterminer une série de critéres (valeurs
numeériques) qu'une méthode doit satisfaire pour étre applicable (c’est-a-dire «adaptée au but poursuivi») & une
norme spécifique. La démarche-critéres est applicable aux méthodes de Type Il et de Type Ill entierement
validées, a I'exception de méthodes telles que I'amplification en chaine par polymérase ou le test ELISA, mais
elle n’est pas applicable aux méthodes de Type I. En I'état, la démarche-critéres exige des données relatives a
'applicabilité, la fourchette minimale applicable, les limites de détection et de quantification, la précision (assortie
d’exigences sur I'écart type relatif de la reproductibilité), la récupération et la justesse.

5. Le Manuel de procédure fournit deux approches pour établir des critéres. La premiére s’appuie sur la
limite spécifiée (maximale ou minimale) pour déterminer des critéres numériques visant les caractéristiques
mentionnées précédemment, tandis que la seconde repose sur la conversion d'une méthode spécifique afin
d’obtenir des criteres numériques. Il faut qu'une méthode soit validée et adaptée a I'analyte et au produit visés,
cependant il n’est pas spécifiquement exigé qu’'une méthode soit approuvée avant d’étre «convertie» en critéres.

6. Les Recommandations relatives a [I'établissement de valeurs numériques pour les criteres
méthodologiques du Manuel de procédure ont été élaborées en ne tenant compte que de déterminations a un
seul analyte, et non pas de déterminations pour une somme de composants. Autrement dit, il y est question de
méthodes mesurant la concentration d’un analyte spécifique, pour comparaison de la détermination obtenue avec
une spécification. Il est donc possible que I'approche décrite dans le Manuel de procédure ne convienne pas aux
déterminations qui utilisent une somme de composants, c’est-a-dire les cas ou plusieurs analytes sont déterminés,
les résultats sont additionnés et cette somme est comparée a une spécification.

7. Ce document d'information présente au Comité sur les méthodes d'analyse et d'échantillonnage et aux
autres comités du Codex des renseignements sur une liste non exhaustive de questions dont ils souhaiteront
peut-étre tenir compte quand ils élaborent des criteres de performance numériques pour les méthodes qui utilisent
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une somme de composants.
CONTEXTE

8. Il existe de nombreuses facons de convertir les méthodes et les limites reposant sur des sommes de
composants en criteéres de performance numériques pour les méthodes. L’Annexe A présente deux approches a
titre d’exemple, mais d’autres approches sont possibles. Les approches adoptées doivent étre élaborées et
choisies au cas par cas en fonction de divers facteurs. On examinera notamment si:

. le coefficient de pondération est le méme pour tous les composants ou non;

° I'abondance naturelle de certains composants est connue (par exemple, les fumonisines B1 et B2 sont
déterminées ensemble; le ratio typique de B1:B2 dans les échantillons contaminés naturellement est
égal a 5:2 mais la LM (limite maximale) est fixée pour la valeur totale B1 + B2);

° les valeurs mesurées pour chaque composant sont corrélées ou non. Une corrélation (par exemple due
a la mesure de plusieurs composants sur un méme instrument au méme moment) peut avoir des
conséquences importantes sur la précision des valeurs cumulées par rapport a la précision obtenue
quand les composants sont mesurés de maniere indépendante;

° les LM ou les méthodes font appel a des équivalents de toxicité (TEQ) ou a des facteurs d’équivalence
de toxicité (TEF); ou
. la spécification stipule plusieurs LM, tant pour un analyte isolé que pour une somme de composants.
9. Il n’existe actuellement aucun mécanisme unique permettant de convertir les limites maximales qui portent

sur une somme de composants en critéres de performance d’'une méthode, ce qui n’est pas surprenant compte
tenu de la complexité de cette conversion. Les évaluations des méthodes qui seront utilisées dans le futur, de
méme que les concepteurs de protocoles, prennent aujourd’hui en compte I'aspect «<somme de composantsy, si
bien que la conformité devrait poser moins de probléemes au Codex a I'avenir. Par ailleurs, la technologie
analytique s’améliore, et il devrait devenir possible, pour une disposition d’'un produit quelconque, d’identifier de
multiples composants moyennant une quantification plus faible que celle utilisée dans le passé. Une autre
approche consisterait a s’appuyer sur des composants individuels en tant que «marqueurs» du «total des
composants», comme c’est le cas du benzo[a]pyréne pour les hydrocarbures aromatiques polycycliques dans
'eau de boisson. La meilleure réponse a ces différentes questions réside probablement dans la mise en ceuvre,
par le Codex, des différentes options proposées pour les criteres «<somme de composants» et, dans le méme
temps, dans un réexamen, par les comités du Codex, des cas pour lesquels il existe déja une spécification
standard du type «<somme de composants».

FACTEURS D’EQUIVALENCE DE TOXICITE

10. S’agissant de certains produits ou analytes, les spécifications appliquent une méthode unique pour
déterminer les concentrations respectives de plusieurs analytes avant de convertir ces concentrations en
«équivalent de toxicité» a l'aide d’un facteur d’équivalence de toxicité (TEF); la spécification correspond alors a
une limite fondée sur la somme des équivalents. Cette approche est illustrée par la détermination du groupe des
saxitoxines dans la Norme pour les mollusques bivalves vivants et crus (CODEX STAN 292-2008). La spécification
concerne la concentration d’équivalents de saxitoxines, obtenus a partir de 12 saxitoxines congénéres dont les
résultats respectifs sont multipliés par un TEF puis additionnés. Les TEF sont utilisés dans d’autres
déterminations, par exemple les dioxines dans les PCB de type dioxine. La démarche-criteres qui figure
actuellement dans le Manuel de procédure ne s’applique pas aux spécifications qui ont recours aux TEF ou a la
somme d’équivalents de toxicité.

RECOMMANDATIONS

1. Il est important de souligner qu’il incombe a l'autorité compétente (gouvernement, comité du Codex) de
spécifier la fourchette de concentrations de chaque analyte. Le Comité sur les méthodes d'analyse et
d'échantillonnage n’a pas vocation a examiner le ratio des composants, la toxicité et les propriétés des
matrices (produits), ces questions étant plutét du ressort des comités s’occupant de produits ou des
gouvernements individuels.

2. Il existe de nombreuses fagons de convertir les méthodes et les limites qui concernent une somme de
composants en critéeres de performance de la méthode, mais ces conversions doivent étre réalisées
avec soin, au cas par cas. Le Comité sur les méthodes d'analyse et d'échantillonnage est a la disposition
des comités du Codex pour les aider & élaborer des critéres de performance numériques pour les
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méthodes ou des limites qui reposent sur une somme de composants.

3. Si les méthodes analytiques qui utilisent 'addition de composants ont fait I'objet d’'un essai collectif sur
la base d’'une «somme de composants», alors elles peuvent étre directement converties en critéres.

11. S’agissant des LM qui reposent sur des TEQ/TEF ou d’autres mesures de I'activité toxicologique, il est
recommandé de ne pas convertir les limites elles-mémes en critéres de performance de la méthode. Dans ces
cas-la, la seconde approche décrite dans le Manuel de procédure (conversion d'une méthode spécifique afin
d’obtenir des criteres numériques) peut étre appropriée: il s’agit de déterminer des critéres numériques en utilisant
les données de performance de la méthode brutes (c’est-a-dire non converties en TEQ), en supposant que la
méthode a été validée comme il convient. C’est 'approche qui a été adoptée pour amender la Norme pour les
mollusques bivalves vivants et crus (CODEX STAN 292-2008), pour laquelle des criteres de performance
numériques non pondérés (donc sans application de TEF) ont été établis a partir des différentes méthodes
approuvées.

12. Quand les dispositions stipulent des LM a la fois pour des composants isolés et pour une somme de
composants, une approche combinée peut convenir. A titre d’exemple, on peut adopter des approches du Manuel
de procédure pour les composants isolés, et une approche fondée sur une somme de composants pour les LM
qui procédent par addition de composants.



REP17/MAS Appendice IV 38

ANNEXE A — EXEMPLES D’APPROCHES
APPROCHE 1: LA LM EST UNE SOMME DE COMPOSANTS DE MEME PONDERATION

Cette approche s’applique aux analyses portant sur plusieurs analytes ou tous les composants ont le méme
coefficient de pondération, ou n est le nombre de composants/analytes. Les criteres pour les analytes multiples
(et les analytes isolés, ou n = 1) correspondent alors aux résultats du Tableau 1.

Tableau 1: Directives pour obtenir des critéres numériques si la LM est une somme de composants de
méme pondération

Applicabilité: La méthode doit étre applicable pour la disposition, le
produit et les limites (minimales et/ou maximales) qui
sont spécifiés. La fourchette minimale applicable de la
méthode dépend de la limite (LM) spécifiée a évaluer, et
peut étre exprimée par I'écart type de la reproductibilité
(sr) ou par la LD et la LQ.

Fourchette minimale applicable SiLM/n 20,1 mg/kg, [LM/n - 3 sr, LM+ 3 sg]

pour les composants individuels®: SiLM/n<0,1 mg/kg, [LM/n-2sgr, LM+ 2 sg]

NB: La limite supérieure de la fourchette va au-dela de
la LM pour les composants individuels.

Limite de détection (LD) pour les composants Si LM/n 20,1 mg/kg, LD < LM/n - 1/10

individuels: SiLM/n<0,1 mg/kg,LD<LM/n-1/5

Limite de quantification (LQ) pour les composants | SiLM/n=0,1 mg/kg, LQ<LM/n-1/5

individuels: SiLM/n < 0,1 mg/kg, LQ <LM/n - 2/5

Précision pour les SiLM/n 20,1 mg/kg, HorRat < 2

composants SiLM/n <0,1 mg/kg, ETRRr < [44 %].

individuels: ETRR = écart type relatif de la reproductibilité.

Récupération (R) Concentration Ratio Unité Récupération (%)

pour les 100 1 100 % (100 g/100g) 98-102

composants =10 101 =10 % (10 g/1009g) 98-102

individuels: 21 102 >1 % (1 g/100g) 97-103
20,1 103 > 0,1 % (1 mg/g) 95-103
0,01 104 100 mg/kg 90-107
0,001 10° 10 mg/kg 80-110
0,0001 10 1 mg/kg 80-110
0,00001 107 100 pg/kg 80-110
0,000001 108 10 pg/kg 60-115
0,0000001 10° 1 pg/kg 40-120

Justesse: D’autres directives sont disponibles pour les fourchettes de récupération attendues dans
des domaines d’analyse spécifiques. Quand il est attesté que les récupérations
dépendent de la matrice, d’autres obligations spécifiées peuvent s’appliquer. Il faudrait de
préférence employer du matériau de référence certifié pour évaluer la justesse.

Exemple élaboré

Considérons une substance X composée de 4 analytes xi, X2, X3 et x4 dans une matrice Y.
La LM (pour x1 + x2 + X3 + X4) vaut 20 ug/kg,

sachant qu’il y a 4 analytes, n = 4,

LM/ n=20/4 ug/kg =5 pg/kg

La feuille de calcul Excel fournie par le NMKL permet d’aboutir aux résultats suivants:

! S’applique aux analyses portant sur plusieurs analytes ol tous les composants ont le méme coefficient de pondération,
avec n = nombre de composants/analytes.
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Fourchette minimale applicable 0,003* - 0,029** mg/kg = 3 - 29 pg/kg

pour les composants individuels: *correspondant a LM / n =5 ug/kg

** correspondant a LM = 20 ug/kg

Limite de détection (LD) pour les composants 1 ug/kg
individuels:

Limite de quantification (LQ) pour les composants 2 pg/kg
individuels:

Précision pour les composants individuels: ETRrR<44 %

Récupération (R) pour les composants individuels: 40-120 %

Questions a examiner

1. Il importe de souligner que la LM réelle (permettant d’établir la conformité) demeure inchangée tout au long

du processus détaillé ci-dessus.

2. Le concept de fourchette minimale applicable est clair et peut servir a vérifier la conformité a I'égard d'une
spécification. Toutefois, cette fourchette pourrait étre mal interprétée s’agissant de contaminants alimentaires
pour lesquels les résultats d’analyse servent a évaluer I'exposition aux substances analysées et le risque
pour le consommateur (par exemple mycotoxines ou PCB de type dioxine). Dans ce cas, les mesures de

concentrations faibles situées a la limite de quantification technique ou au-dessus sont importantes,
particulier pour les analytes les plus toxiques de la somme a déterminer.

en

3. Dans ce cadre, les critéres relatifs a la LD et la LQ peuvent se révéler trop stricts, surtout quand n est élevé
(par exemple n >> 5). Le cas échéant, les analystes qui élaborent les criteres de performance numériques
pour les méthodes doivent examiner comment traiter les méthodes qui utilisent une somme de composants
multiples (par exemple stérols et HAP), mais dans lesquelles il est probable que seuls quelques-uns de ces
composants soient réellement présents. Dans cette situation, les limites de détermination et de quantification
calculées peuvent étre beaucoup trop strictes dans la pratique, et il peut étre préférable d’adopter une autre
approche. On peut alors faire correspondre n au nombre d’analytes d’«intérét» plutét qu’au nombre total de
composants, par exemple. Il est aussi envisageable de ne pas toucher a la fourchette minimale applicable, a
la LD et a la LQ des composants individuels, si ces valeurs ont déja été stipulées, et de ne pas tenir compte

du nombre de congéneres ou de composants de la somme.

APPROCHE 2: LA LM EST UNE SOMME DE COMPOSANTS DONT CERTAINS PRESENTENT
NATURELLEMENT UNE ABONDANCE OU UN RATIO CONNUS.

Cette approche concerne les analyses portant sur plusieurs analytes dont certains présentent naturellement une

abondance/un ratio connu, ou f est le facteur du ratio. Les critéres pour les analytes multiples (et les analytes
isolés, ou f = 1) correspondent alors aux résultats du Tableau 2.

Tableau 2: Directives pour obtenir des critéres numériques lorsque la LM est une somme de
composants dont certains présentent naturellement une abondance/un ratio connus.

Applicabilité: La méthode doit étre applicable pour la disposition, le
produit et les limites (minimales et/ou maximales) qui
sont spécifiés. La fourchette minimale applicable de la
méthode dépend de la limite spécifiée (LM) a évaluer,
et peut étre exprimée par

I’écart type de la reproductibilité (sr) ou par la LD et la

LQ.
Fourchette minimale applicable SiLM - 20,1 mg/kg, [LM - f-3sgr, LM+ 3 sr]
pour les composants individuels: SiLM - f<0,1 mg/kg, [LM - f-2sgr, LM+ 2sr]
sr = écart type de la reproductibilité
Limite de détection (LD) pour les composants SiLM-f=0,1 mg/kg, LD<LM-f-1/10
individuels: SiLM-f<0,1mgkg,LD<LM-f-1/5
Limite de quantification (LQ) pour les composants SiLM - f=0,1 mg/kg, LD <LM - f- 1/5
individuels: SiLM-f<0,1mgkg, LQSLM - f- 2/5

Précision pour les SiLM - f=0,1 mg/kg, HorRat < 2
composants SiLM - f<0,1 mg/kg, ETRR <[44 %]
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individuels: ETRRr = écart type relatif de la reproductibilité.
Récupération (R) Concentration Ratio Unité Récupération (%)
pour les 100 1 100 % (100 g/100g) 98-102
composants 210 101 > 10 % (10 g/100g) 98-102
individuels: >1 102 >1 % (1 g/100g) 97-103
20,1 103 20,1 % (1 mg/g) 95-103
0,01 104 100 mg/kg 90-107
0,001 10° 10 mg/kg 80-110
0,0001 10® 1 mg/kg 80-110
0,00001 10”7 100 pg/kg 80-110
0,000001 108 10 pg/kg 60-115
0,0000001 10° 1 pg/kg 40-120
Justesse: D’autres directives sont disponibles concernant les fourchettes de récupération attendues
dans certains domaines analytiques. Quand il est attesté que les récupérations dépendent
de la matrice, d’autres obligations spécifiées peuvent s’appliquer. Il faudrait de préférence
employer du matériau de référence certifié pour évaluer la justesse.

Exemple élaboré

Considérons une substance X composée des analytes x1 et x2 dans une matrice Y. On sait que les analytes xi et
X2 sont typiqguement présents avec un ratio de 5:3 dans les échantillons contaminés naturellement.

Sachant que LM =5 000 ug/kg,

et que les 2 analytes sont habituellement présents avec un ratio de 5:3

f1 =5/8 = 0,625 et,

fo=3/8=0,375

Pour 'analyte x:

LM - f1 =5 000 - 0,625 ug/kg = 3 125 pg/kg

Pour 'analyte x>

LM - f2=5 000 - 0,375 pg/kg = 1 875 pg/kg

La feuille de calcul Excel fournie par le NMKLZ2 permet d’aboutir aux résultats suivants:

Analyte x1
Fourchette minimale applicable pour I’'analyte xi:

1,862* - 6,883** mg/kg = 1 860 - 6 880 pg/kg
*correspondant a LM - f = 3 125 pg/kg
**correspondant a LM = 5 000 pg/kg

Limite de détection (LD) de I'analyte xi: 313 pg/kg
Limite de quantification (LQ) de I'analyte xi: 625 pg/kg
Précision de I'analyte xi: ETRR<27 %
Récupération (R) de 'analyte x1: 80-110%

2 www.nmkl.org, sous l'intitulé «How to get method criteria based on ML» de la rubrique «Publications»
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Analyte x»

Fourchette minimale applicable pour I'analyte xo: 1,056* - 6,883** mg/kg = 1 060 - 6 880 pg/kg
**correspondant a LM - f = 1 875 ug/kg
**correspondant a LM =5 000 pg/kg

Limite de détection (LD) de I'analyte x>: 188 pg/kg

Limite de quantification (LQ) de I’'analyte x2: 375 pg/kg

Précision de I'analyte x2: ETRR<29 %

Récupération (R) de 'analyte x»: 80-110%

Questions a examiner

Il importe de souligner que la LM réelle (permettant d’établir la conformité) demeure inchangée tout au long du
processus détaillé ci-dessus.
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Appendice V

METHODES D’ANALYSE A EXAMINER PAR LE COMITE SUR LA NUTRITION ET LES ALIMENTS
DIETETIQUES OU DE REGIME

VITAMINE B3: NICOTINAMIDE

Produit Disposition Méthode Principe Type | Suppression | Méthode possible
ou Proposition
changement
proposé

Aliments Nicotinamide AOAC 944.13 | Essai Il Oui Chromatographie

spéciaux pour les microbiologique (1 liquide a haute

produits lactés performance comme
EN 15652 (type II)
VITAMINE B3: NIACINE
Produit Disposition Méthode Principe Type | Suppression | Méthode possible
ou Proposition
changement
proposé
Préparations Niacine AOAC 985.34 Essai 1 Non Chromatographie
pour [niacine microbiologique liquide a haute
nourrissons (préformée) et Et turbidimétrie performance comme
nicotinamide] EN 15652
(type 1)
VITAMINE B5: ACIDE PANTOTHENIQUE
Produit Disposition Méthode Principe Type | Suppression | Méthode possible
ou Proposition
changement
proposé
Préparations Acide AOAC 992.07 Essai I Il ou lll AOAC 2012.16/ISO
de suite pantothénique | Mesure le microbiologique 20639
pantothénate chromatographie
total: liquide a ultra-haute
acide performance couplée
pantothénique a la spectrométrie de
libre + formes masse/spectrométrie
liges de masse
(type l ou Il
VITAMINE B6: PYRIDOXINE

Produit Disposition Méthode Principe Type | Suppression | Méthode possible
ou Proposition
changement
proposé

Préparations Vitamine B6 AOAC 985.32 Essai Il - Chromatographie

pour microbiologique liquide a haute

nourrissons performance avec
détecteur de
fluorescence comme
AOAC 2004.07 ou
EN 14164 (type II)

Préparations Vitamine B6 CEN 14166 Essai i - Chromatographie

pour microbiologique liquide a haute

nourrissons performance avec
détecteur de
fluorescence comme
AOAC 2004.07 ou
EN 14164 (type II)
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Produit Disposition Méthode Principe Type | Suppression | Méthode possible
ou Proposition
changement
proposé
(regroupe le
pyridoxal, la
pyridoxine et la
pyridoxamine
sous leurs
formes libres et
liées et les
mesure comme
de la
pyridoxine)
Aliments Vitamine B6 AOAC 961.15 Essai Il type 1l Chromatographie
spéciaux microbiologique liquide a haute
performance avec
détecteur de
fluorescence comme
AOAC 2004.07 ou
EN 14164 (type Il) et
EN 14663 (englobe les
formes glycosylatées)
(formes
phosphorylatées et
glycosylatées libres et
liées, mesurées comme
du pyridoxal, de la
pyridoxine et de la
pyridoxamine),
chromatographie liquide
a haute performance
couplée a la fluorimétrie
(type 1)
VITAMINE B12: COBALAMINE
Produit Disposition | Méthode Principe Type | Suppression | Méthode possible
ou Proposition
changement
proposé
Aliments Vitamine AOAC 952.20 Essai 1] Type 1l Chromatographie
spéciaux B12 microbiologique liquide a haute
performance avec
détecteur a ultraviolets
AOAC 2011.10/
ISO 20634
Type Il
Lait pour Vitamine AOAC 986.23 Essai Il Type Il Chromatographie
enfants du B12 biologique, liquide a haute
premier age turbidimétrie performance avec

détecteur a ultraviolets
AOAC 2011.10/
1ISO 20634

(type 1)

VITAMINE D: ERGOCALCIFEROL (D2), CHOLECALCIFEROL (D3) ET AUTRES

Produit Disposition | Méthode Principe Type | Suppression | Méthode possible
ou Proposition
changement
proposé
Aliments Vitamine D | AOAC 936.14 Essai \Y - Chromatographie liquide a
spéciaux biologique haute performance comme
sur rat EN 12821 (type II)
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APPENDICE VI

DESCRIPTIF DE PROJET DE NOUVEAUX TRAVAUX SUR LE NOUVEAU PLAN DE PRESENTATION
DE LA NORME CODEX STAN 234-1999

METHODES D’ANALYSE ET D’ECHANTILLONNAGE RECOMMANDEES
1. Objectif et champ d'application de la norme proposée

Les nouveaux travaux proposés visent a modifier la norme CODEX STAN 234-1999 (Méthodes d'analyse et
d'échantillonnage recommandées) afin de la conformer au plan de présentation courant des normes, en ajoutant
un préambule, d’autres informations pertinentes, le champ d’application et l'utilisation de la norme.

2. Pertinence et actualité

Les méthodes d'analyse listées dans les normes du Codex sont principalement destinées a vérifier I'application
des dispositions de ces normes. Dans ce contexte, il est crucial de continuer a mettre a jour les méthodes
d’analyse dans une ressource unique (document ou base de données) pouvant étre consultée plus simplement
et efficacement dans le cadre d'un systéme de révision continue et dynamique. Le Comité sur les méthodes
d'analyse et d'échantillonnage a exprimé son soutien en faveur de la norme CODEX STAN 234 en tant que
référence unique pour les méthodes d'analyse et a proposé de la modifier conformément au plan de présentation
courant des normes, c'est-a-dire inclure un préambule et d'autres informations pertinentes concernant le champ
d'application et I'utilisation de la norme. On pourrait prendre exemple a cet effet sur la Norme générale pour les
contaminants et les toxines présents dans les produits de consommation humaine et animale (CODEX STAN 193-
1995) ou sur la Norme générale pour les additifs alimentaires (CODEX STAN 192-1995).

3. Principales questions a traiter

Plusieurs modifications seront examinées, notamment I'inclusion d'un préambule, du champ d'application et
d’autres informations pertinentes visant I'utilisation de la norme, ainsi que I'établissement d’un nouveau plan de
présentation permettant d’établir des comparaisons avec d’autres normes relatives aux produits.

4. Evaluation au regard des Critéres régissant I’établissement des priorités des travaux

Criteres généraux: Protection du consommateur contre les risques pour la santé, la sécurité sanitaire des
aliments, garantissant des pratiques loyales dans le commerce des denrées alimentaires et tenant compte
des besoins identifiés des pays en développement.

Les travaux proposés sont conformes aux criteres généraux régissant I'établissement des priorités des travaux
dans la mesure ou I'utilisation du Code renforcera la protection des consommateurs en garantissant la sécurité
sanitaire des aliments. lls visent en outre & promouvoir les pratiques loyales dans le commerce des denrées
alimentaires en tenant compte des besoins identifiés dans les pays en développement.

Les travaux proposés sont en premier lieu destinés a la constitution d’une source d’information fiable concernant
les méthodes d’analyse, dans un document ou une base de données unique, afin de vérifier les dispositions
stipulées dans les normes du Codex.

Criteres applicables aux questions générales

a) Diversité des |égislations nationales et obstacles au commerce international qui semblent, ou pourraient, en
résulter

Ce point est abordé dans le paragraphe qui précede.

b) Portée des travaux et détermination des priorités entre les différents domaines d'activité

Voir la section précédente sur I'objectif et le champ d'application.

c) Travaux déja entrepris dans ce domaine par d'autres organisations internationales et/ou suggérés par le ou
les organismes internationaux intergouvernementaux pertinents

Aucune initiative similaire n’a été lancée par d’autres organismes internationaux.
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d) Aptitude de la guestion a la normalisation

Ces travaux se prétent a la normalisation, car lanorme CODEX STAN 234-1999 a déja été adoptée et les révisions
viseront simplement a harmoniser les informations et a faciliter leur disponibilité. Il ne devrait donc pas y avoir de
probléme de normalisation.

e) Dimension internationale du probléme ou de la question.

Ce point est abordé dans le paragraphe qui précede.
5. Pertinence par rapport aux objectifs stratégiques du Codex
Les travaux proposés répondent a trois objectifs stratégiques du Codex:

Objectif stratégique 1: Etablir des normes internationales régissant les aliments qui traitent des enjeux actuels et
naissants relatifs aux aliments: la norme vise la vérification des dispositions des normes du Codex.

Obijectif stratégique 2: Veiller a 'application des principes de I'analyse des risques dans I'élaboration des normes
du Codex: ces travaux viendront a I'appui des activités de gestion du risque en établissant une source unique
pour les méthodes d’analyse en cas de différend et au service des programmes d'inspection et de contrdle.

Obijectif stratégique 4: Mettre en ceuvre des systémes et des pratiques de gestion des taches efficaces et
efficients: il s’agit de proposer une source unique et fiable pour les méthodes d’analyse qui soit facilement
disponible.

6. Information sur la relation entre la proposition et les autres documents existants du Codex

Cette norme s’appuiera sur le Manuel de procédure ainsi que la norme CODEX STAN 234-1999 (Méthodes
d'analyse et d'échantillonnage recommandées).

7. Identification de tout besoin et disponibilité d’avis scientifiques d’experts
Il nest pas nécessaire de recueillir des avis scientifiques supplémentaires pour le moment.

8. Identification de tout besoin de contributions techniques & une norme en provenance d'organisations
extérieures afin que celles-ci puissent étre programmeées

Il N’est pas nécessaire de solliciter d’autres contributions techniques d’organisations extérieures.

9. Le calendrier proposé pour la réalisation de ces nouveaux travaux, y compris la date de début, la date
proposée pour I’adoption a I'étape 5 et la date proposée pour I'adoption par la Commission; le délai
d’élaboration ne devrait pas normalement dépasser cinqg ans.

Les travaux devraient débuter en 2018, 'adoption a I'étape 5 et I'adoption finale étant prévues pour 2020.
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Appendice VI

DOCUMENT D'INFORMATION SUR LES EXEMPLES CONCRETS DE PLANS
D'ECHANTILLONNAGE

(pour mise en ligne sur le site web du Codex)

Le présent document d'information contribue au choix de plans d'échantillonnage appropriés. Ces plans
d'échantillonnage sont des exemples et doivent étre considérés comme indicatifs. Chaque exemple est
une possibilité qui correspond a une situation en particulier. Les comités s'occupant de produits
trouveront peut-étre d'autres solutions, plus adaptées.

En conséquence, ils ne présentent pas de valeurs fixes mais font référence aux passages
correspondants des normes.

La justification du choix («pourquoi») des plans d'échantillonnage individuels et les critéres de décision
y afférents reposent sur les normes applicables dans chaque situation. Généralement, la détermination
du plan d'échantillonnage approprié ne laisse aucune place a l'interprétation, ce qui permettra d'éviter
d'éventuels conflits entre pays importateurs et pays exportateurs.

Les exemples fournis sont destinés aux institutions spécialisées dans I'échantillonnage et I'évaluation
de la conformité. Lesdites institutions connaissent bien les normes citées (ISO, OIML, ICMSF, etc.) et
doivent étre en mesure de comprendre le texte malgré sa présentation trés dense.

Les concepts d'échantillonnage et de décision comprennent I'acceptation et le rejet injustifiés d'un lot,
qui sont interdépendants.
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Exemples de plans d'échantillonnage:

Le tableau 1 ci-dessous présente les combinaisons de matrice par rapport aux mesurandes/dispositions avec les codes de référence des exemples
correspondants (tableau 2). La troisieme dimension du produit, sa forme de commercialisation (emballages/produits en vrac/aliments pour la
consommation), est introduite au niveau des exemples spécifiques.

Tableau 1: Codes des exemples

Fruits/ graisses/huiles | poisson/produi | lait/produits viande/produits | eaux céréales
légumes ts de la péche | laitiers carnés minérales
naturelles

Caractéres FV-Q FO-Q F-Q MI-Q M-Q MW-Q C-Q
qualitatifs/quantitatifs/contr
Ole organoleptique
Hygiéne des aliments FV-FH n.p. F-FH MI-FH M-FH MW-FH n.p.
Résidus de pesticides FV-P FO-P n.p. MI-P M-P n.p. C-P
Contaminants FV-C1/2 FO-C F-C MI-C M-C MW-C Cc-C
Résidus de médicaments | N-P- FO-R F-R MI-R M-R n.p. n.p.
vétérinaires

n.p. = non pertinent
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Tableau 2: Exemples de plans d’échantillonnage

Exemple Criteres Type de plan Références de I'échantillonnage et
d'échantillonnage de la décision
Lots isolés Série continue de lots
FV-Q Défauts visibles Plan par attributs Consommateur: Consommateur:

dans les fruits

Incertitude de
I'échantillonnage non
applicable

CAC/GL 50-2004 section 3.1, voir en
particulier ISO 2859-2:1985

Echantillonnage:

Procédure A: un plan est identifié par la
taille du lot, le niveau de qualité limite (QL)
et le niveau de contréle (sauf mention
contraire, c'est le niveau de contrdle Il qui
doit étre utilisé). La taille de I'échantillon (n)
est indiquée dans le tableau A.

Procédure B: un plan est identifié par la
taille du lot, le niveau de qualité limite (QL)
et le niveau de contrble (sauf mention
contraire, c'est le niveau de contrdle Il qui
doit étre utilisé). La taille de I'échantillon (n)
est indiquée dans les tableaux B1 a B10.
Décision:

Pour une qualité limite (QL) donnée et une
taille d'échantillon n, un lot est conforme si
le nombre d'unités présentant des défauts
visibles est inférieur au critére de refus Re
(tableaux A, D4).

Producteur:

ISO 2859-2:1985:
Echantillonnage:

voir «Consommateur»

CAC/GL 50-2004 section 4.2 (tableau 10) voir
en particulier: Procédure n°12, Annexe,
section 4 (tableau 5) et fig. 1 (voir ci-dessous)
du Comité nordique d'analyse alimentaire et
ISO 2859-1:1999: Reégles d'échantillonnage
pour les contrbles par attributs — Partie 1:
Schémas d'échantillonnage pour les contrbles
lot par lot, indexés d'apres

le niveau de qualité acceptable (NQA)
Echantillonnage:

Contr6le normal: utilisation d'un plan
d'échantillonnage avec un critére d'acceptation
qui a été congu pour assurer au producteur une
probabilité élevée d'acceptation lorsque la
moyenne du procédé du lot est supérieure au
niveau de qualité acceptable. On utilise le
contréle normal lorsqu'il n'y a pas de raison de
soupgonner que la moyenne du procédé differe
d'un niveau acceptable. La taille de
I'échantillon est tirée du tableau 1 et du tableau
2-A.

Contréle renforcé: utilisation d'un plan
d'échantillonnage avec un critére d'acceptation
plus rigoureux que celui fixé pour le plan
correspondant dans le cas d'un contrdle
normal. Le contréle renforcé est invoqué
lorsque les résultats du contréle d'un nombre
prédéterminé de lots consécutifs indiquent que
la moyenne du procédé risque d'étre inférieure
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Décision:

Pour une QL donnée correspondant au
NQA du plan d'échantillonnage du
consommateur d'ISO 2859-1 si
applicable, (tableau D5) et une taille
d'échantillon n, un lot est conforme si le
nombre d'unités présentant des défauts
visibles ne dépasse pas le critére
d'acceptation (Ca) (tableau A).

au NQA. La taille de I'échantillon est tirée du
tableau 1 et du tableau 2-B.

Contréle  réduit: utilisation d'un plan
d'échantillonnage dont la taille de I'échantillon
est inférieure a celle fixée pour le plan
d'échantillonnage correspondant pour le
contrble normal et avec un critére
d'acceptation qui est comparable a celui du
plan correspondant pour le contréle normal. La
capacité de discrimination est plus faible dans
le contréle réduit que dans le contréle normal.

Le contréle réduit peut étre invoqué lorsque les
résultats du contréle d'un  nombre
prédéterminé de lots consécutifs

indiquent que la qualité moyenne du procédé
est supérieure au NQA. La taille de
I'échantillon est tirée du tableau 1 et du
tableau 2-C.

Régles de permutation:

Lorsque le contrdle normal est effectué, il doit
étre renforcé dés que deux lots sur cing (ou
moins de cing) ont été jugés inacceptables lors
du contréle initial (en laissant de c6té les lots a
nouveau présentés pour cette procédure).

En cas de contrdle renforcé, on ne peut revenir
au contréle normal que lorsque cing lots
successifs ont été considérés comme
acceptables lors du contr6le initial.

On trouvera les grandes lignes des régles de
permutation a la figure 1.

Décision:

Pour un niveau de contréle, un niveau de
qualité acceptable (NQA) et un nombre
d'échantillons (n) donnés, un lot est conforme
si le nombre d'unités présentant des défauts
visibles est inférieur au critere de refus Re

3 Microorganismes dans les aliments 2. Echantillonnage pour analyse microbiologique: Principes

et applications spécifiques 1986. 2éme Ed.

Commission internationale pour la définition des caractéristiques microbiologiques des aliments (ICMSF).
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(tableaux 1 et 2, par exemple pour
I'échantillonnage simple).

Producteur:

ISO 2859-1:1999: Régles d'échantillonnage
pour les contrbles par attributs — Partie 1:
Schémas d'échantillonnage pour les controles
lot par lot, indexés d'apres le niveau de qualité
acceptable (NQA)

Echantillonnage: voir «Consommateur»
Décision:

Pour un niveau de contréle, un niveau de
qualité acceptable (NQA) et un nombre
d'échantillons (n) donnés, un lot est conforme
si le nombre d'unités présentant des défauts
visibles n'excéde pas le critére d'acceptation

(Ca) (par exemple tableaux 1 et 2 pour
I'échantillonnage simple).

Procédure n° 12 du Comité nordique d'analyse alimentaire Annexe - Section 4:

Figure 1: Niveaux de contrble et passage de l'un a l'autre

‘ Controle renforcé ‘

Pas de rejets dans 5 lots
consécutifs

<

2 rejets sur 5 lots
@ consécutifs

Commencer ici

Controle normal

Pas de rejets dans
10 lots

<

@ 1 rejet

‘ Contréle réduit ‘
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MI-Q

Teneur en
matiéres grasses
des produits
laitiers

Plan aux mesures
Conditions préalables:

1. Les lots n'ont pas
été testés pour la
présence d'unités
défectueuses.

2. Une série continue
de lots d'éléments
séparés tous

fournis par un
producteur utilisant le
méme procédé de
fabrication.

3. Le caractere de
gualité est mesurable
sur une échelle
continue.

4. L'erreur de mesure
est négligeable, c'est-
a-dire que l'écart-type
on ne doit pas excéder
1/10 de I'écart type de
I'échantillon s ou
I'écart type o du
procédé.

Dans les cas ou
l'erreur de mesure est
significative, le
nombre d'échantillons
n doit étre augmenté
comme suit:

n*=n (1+y?), ou

v = onlo 1SO 3951-
1:2013, Annexe O)

Consommateur et producteur:

ISO 3951-1:2013: Regles d'échantillonnage pour les contréles par mesures — Partie 1:
Spécification pour les plans d'échantillonnage simples indexés d'apres le niveau de qualité
acceptable (NQA)

pour les contrbles lot par lot ayant un seul caractére de qualité et un seul NQA
Echantillonnage:

Pour le plan d’échantillonnage en vue d’acceptation (méthode «s») on utilise I'écart type de
I'échantillon, pour le plan d'échantillonnage (méthode «o») on utilise la valeur présumée de
I'écart type du procédé. Si les cartes de contréle montrent de maniéere suffisamment
probante (par exemple « autocontrdle ») que la variabilité est sous contrble statistique, il
faut envisager de passer a la méthode «o». Si cela semble avantageux, la valeur
constante de s (I'écart type de I'échantillon) est considérée comme étant o.

Le contrdle normal est appliqué au début du contrble (sauf indication contraire) et doit
continuer a étre appliqué jusqu’a ce qu’un contréle renforcé devienne nécessaire ou qu’un
contrdle réduit se justifie. Un contrdle renforcé doit étre institué quand deux lots sur cing
(ou moins de cing) lots successifs soumis au contrdle normal ne sont pas acceptés. Un
contrdle réduit peut étre appliqué quand dix lots successifs soumis au contrdle normal ont
été acceptés, sous réserve que ces lots auraient été jugés acceptables avec un NQA d'un
cran plus rigoureux, la production est sous contréle statistique.

Lorsque les régles de permutation ne sont pas applicables, il faut fixer un risque qualité du
consommateur particulier associé a un risque du consommateur (par exemple tableau K1
ou K2). Dans le cas de séries de lots trés courtes, on peut appliquer ISO 2859-2:2010, ou la
teneur en matiéres grasses des unités de I'échantillon par rapport a la limite (compte tenu
de l'incertitude de mesure) peut étre classée comme attribut (voir exemple FV-Q).

Le tableau récapitulatif 1 renvoie les usagers aux paragraphes et tableaux relatifs aux
situations qu'ils pourraient rencontrer.

Les tailles d'échantillon sont indiquées dans le tableau A2 pour les lettres par taille
d'échantillon données a la Clause 23 (pour NQA accepté et fixé a 95 % de probabilité
d'acceptation et QL & 10 % de probabilité d'acceptation). A vérifier en contrdlant la courbe
d'efficacité d'aprés les tableaux B a R de la Clause 24, afférents a cette lettre code et a ce
NQA.

Pour la méthode «s» (CAC/GL 50-2004 section 4.3 (tableau 14), et la Procédure n° 12,
annexe, section 5 (tableau 6)) du Comité nordique d'analyse alimentaire, voir en particulier
(ISO 3951-1:2013, Clause 15), la procédure d'obtention et de mise en ceuvre du plan est la
suivante.

a) Avec le niveau de contrdle donné (normalement il s'agit du niveau 1) et la taille du lot,
déduire la lettre code pour la taille de I'échantillon en utilisant le tableau A.1.
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5. La production est
stable (sous contrdle
statistique) et le
caractére de qualité x
suit une distribution
normale ou une
approximation proche
de la distribution
normale.

b) Pour une limite de spécification unique, entrer dans le tableau B.1, B.2 ou B.3 selon qu'il
convient avec cette lettre code et le NQA, et obtenir la taille de I'échantillon (n) et la constante
d'acceptabilité (k). Pour un contréle combiné de limites de spécification doubles lorsque la
taille de I'échantillon est au minimum de 5, chercher la courbe d'acceptation appropriée dans
les tableaux s-D a s-R.

c) Prendre un échantillon aléatoire de taille n, mesurer le caractére x dans chaque unité et
ensuite calculer x, la moyenne de I'échantillon et s, I'écart type de I'échantillon (voir annexe
J). Lorsqu'un contrat ou une norme fixent une limite de spécification supérieure (U), une
limite de spécification inférieure (L), ou les deux, le lot peut étre jugé inacceptable sans
méme qu'il soit nécessaire de calculer s si x se situe en dehors de la ou des limites de
spécification.

Pour la méthode «o» (CAC/GL 50-2004 section 4.3 (tableau 17), et la Procédure n° 12,
annexe, section 5 (tableau 7)) du Comité nordique d'analyse alimentaire, voir en particulier
(ISO 3951-1:2013, Clause 16), la procédure d'obtention et de mise en ceuvre du plan est la
suivante.

a) On obtient la lettre code pour la taille de I'échantillon a partir du tableau A.1.

b) En fonction de la rigueur du contrdle, entrer dans le tableau C.1, C.2 ou C.3 avec la lettre
code pour la taille de I'échantillon et le NQA spécifié pour obtenir la taille de I'échantillon (n)
et la constante d'acceptabilité (k).

c) Prélever un échantillon aléatoire de cette taille, mesurer le caractére faisant I'objet du
contr6le pour toutes les unités de I'échantillon et calculer la valeur moyenne.

L'écart type de I'échantillon (s) doit aussi étre calculé, mais seulement dans le but de vérifier
la stabilité continue de I'écart-type du procédé (voir ISO 3951-1:2013, Clause 19).

Décision:

Un lot est conforme si la teneur moyenne en matiéres grasses des unités de I'échantillon ne
descend pas en dessous de la valeur minimale fixée par NQA et QL compte tenu de
I'écart-type correspondant (s ou o) et de la constante d'acceptabilité K. La constante
d'acceptabilité est donnée dans les tableaux B1 a B3 (méthode s) et C1 a C3 (méthode o).

Si des limites de spécification supérieures ou inférieures (U ou L) sont données, calculer la
statistique de qualité.

Qu=(U-x)/s ou Qr=(x-L)/s

ou x est la moyenne de I'échantillon et s, I'écart-type de I'échantillon.
Le lot est acceptable si

Qu>k ou Q.>k respectivement.

Pour la méthode «o», s doit étre remplacé par o.
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FO-Q Teneur en eau du | Plan aux mesures Consommateur et producteur:
beurre Conditions préalables: | voir I'exemple MI-Q
voir l'exemple MI-Q Echantillonnage:
voir I'exemple MI-Q
Décision:
Un lot est conforme lorsque la teneur en eau moyenne des unités de I'échantillon n'excéde
pas la valeur maximale fixée par NQA compte tenu de I'écart type correspondant (s ou o) et
de la constante d'acceptabilité k.
Voir aussi I'exemple MI-Q
F-Q Poids net du Plan spécial Consommateur et producteur:
po!ssog & OIML R 87 (Edition 2004)»: Quantité de produit contenu dans les préemballages
réemballé . .
P Echantillonnage:
Voir le tableau 1: Plans d’échantillonnage pour les préemballages
Décision:
Pour un type de risque déterminé (en fonction du NQA fixé dans I'OIML R 87) le lot est
accepté si tous les critéres suivants sont remplis:
1. La quantité réelle moyenne de produit dans un emballage est au moins égale a la quantité
nominale, qui est évaluée de la maniére suivante:
L'erreur totale de la quantité de produit dans un emballage est égale a la somme des
différences entre le poids de chaque produit et le poids nominal. L'erreur moyenne
correspond a l'erreur totale divisée par la taille de I'échantillon.
Le lot est accepté si I'erreur moyenne est un nombre positif. Dans le cas d'un nombre négatif,
le lot est accepté si I'écart type du poids des produits individuels multiplié par le facteur de
correction du tableau 1 est supérieur a la valeur absolue de I'erreur moyenne.
2. Le nombre d'emballages contenant une quantité réelle inférieure a la quantité nominale
moins |'écart tolérable (tableau 2) est inférieur ou égal au nombre d'emballages dans un
échantillon autorisés a dépasser les écarts tolérés (tableau 1).
3. Aucun emballage ne contient une quantité réelle inférieure a la quantité nominale moins
deux fois I'écart tolérable.
M-Q Protéines non Plan aux mesures Consommateur et producteur:

carnées dans les
produits carnés

Conditions préalables:
voir I'exemple MI-Q

voir I'exemple MI-Q
Echantillonnage:
voir I'exemple MI-Q
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Décision:

Un lot est conforme lorsque la teneur moyenne en protéines non carnées des unités de
I'échantillon n'excede pas la valeur maximale fixée par NQA compte tenu de I'écart type
correspondant (s ou o) et de la constante d'acceptabilité k.

Voir aussi I'exemple MI-Q

MW-Q Teneur en sodium | Plan aux mesures Consommateur et producteur:
des ’ea:Jx Conditions préalables: | voir I'exemple MI-Q
minérales ey .
voir I'exemple MI- ; .
conditionnées P Q Echantillonnage:
voir I'exemple MI-Q
Décision:
Un lot est conforme lorsque la teneur en sodium moyenne des unités de I'échantillon
n'exceéde pas la valeur maximale fixée par NQA compte tenu de I'écart type correspondant
(s ou o) et de la constante d'acceptabilité k.
Voir aussi I'exemple MI-Q
C-Q Humidité dans les | Plan aux mesures Consommateur et producteur:
grains de riz pour les materiaux en | cAC/GL 50-2004 section 5, voir en particulier: ISO 10725:2000: Plans et procédures
vrac d’échantillonnage pour acceptation pour le contréle des matériaux en vrac / ISO
Incertitude de 11648-1:2003: Aspects statistiques de I'échantillonnage des matériaux en vrac — Partie 1:
I'échantillonnage Principes genéraux / 1ISO 24333:2009 Céreales et produits a base de céreales —
appliquée Echantillonnage
Echantillonnage:
voir I'exemple C-C
Décision:
Pour une limite maximale donnée, le lot est accepté si la moyenne générale de
I'échantillon calculée a partir de ces résultats x est inférieure a une valeur d’acceptation
plus élevée xy =m +yD
FV-FH E. coli dans les Plan par attributs a CAC/GL 50-2004, section 3.2 et Procédure n° 12, annexe, section 3 (tableaux 3 et 4) du

fruits et légumes
surgelés

trois classes

Comité nordique d'analyse alimentaire, voir spécifiquement: ICMSF (1986)®: Chapitre 18
Plans d'échantillonnage pour les légumes, les fruits et les fruits a coque

Echantillonnage:

Voir le tableau 28: Plans d'échantillonnage et limites microbiologiques recommandées pour
les légumes, les fruits, les fruits a coque et la levure
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Décision:
Le lot est accepté si la présence d'E. coli avec une concentration comprise entre 100 et
1 000 CFU/g est décelée dans au plus 2 unités sur 5 échantillons. Dans le cas contraire, le
lot est refusé.

M-FH Staphylococcus Plan par attributs a Consommateur et producteur:

aureus dans la
viande de volaille

trois classes

CAC/GL 50-2004, section 3.2 et Procédure n° 12, Annexe, section 3 (tableaux 1 et 2) du
Comité nordique d'analyse alimentaire, voir spécifiquement: ICMSF (1986)3: Chapitre 13

fraiche ou Plans d'échantillonnage pour la volaille et les produits a base de volaille
congelée : .
Echantillonnage:
Voir le tableau 22: Plans d'échantillonnage et limites microbiologiques recommandées pour
la volaille et les produits & base de volaille
Décision:
Le lot est accepté si la présence de Staphylococcus aureus avec une concentration comprise
entre 1 000 et 10 000 CFU/g est décelée dans au plus 1 unité de 5 échantillons. Dans le cas
contraire, le lot est refusé.
F-FH Listeria Plan par attributs a Consommateur et producteur:
monocytogenes deux classes CAC/GL 50-2004, section 3.2 et Procédure n° 12, Annexe, section 3 (tableaux 3 et 4) du
dans le poisson Comité nordique d'analyse alimentaire, voir spécifiquement: CODEX STAN 311-2013,
fume préta Norme pour le poisson fumé, le poisson aromatisé a la fumée et le poisson fumé-séché
consommer (section 6.4)
Echantillonnage:
Voir CAC-GL/61-2007, Directives pour I'application des principes généraux d’hygiéne des
denrées alimentaires a la maitrise de Listeria monocytogenes dans les aliments préts a
consommer (annexe Il, tableaux 1 et 2)
Décision:
Voir CAC-GL/61-2007, Directives pour I'application des principes généraux d’hygiéne des
denrées alimentaires a la maitrise de Listeria monocytogenes dans les aliments préts a
consommer (annexe Il1).
MI-FH Staph. aureus Plan par attributs a Consommateur et producteur:

dans les
fromages a pate
ferme et demi-
molle

deux classes

CAC/GL 50-2004 section 3.2, voir en particulier: ICMSF (1986)3: Chapitre 15 Plans
d'échantillonnage pour le lait et les produits laitiers

Echantillonnage:

Voir le tableau 24: Plans d'échantillonnage et limites microbiologiques recommandées pour
le lait en poudre et le fromage
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Décision:
Le lot est accepté si la présence de Staph. aureus dans 1 g n'est décelée dans aucune unité
sur 5 échantillons, lorsque la concentration est supérieure a 10 000 CFU/g. Dans le cas
contraire, le lot est refusé.

MW-FH Microorganismes | Plan par attributs a Consommateur et producteur:

dans les eaux
minérales
naturelles

deux classes

CAC/RCP 33-1985: Code d'usages international recommandé en matiere d'hygiéne pour le
captage, I'exploitation et la commercialisation des eaux minérales naturelles

(voir aussi ICMSF (1986)2: Chapitre 25: Plans d'échantillonnages pour les eaux minérales
naturelles, les autres eaux en bouteille, les eaux transformées et la glace).

Echantillonnage et décision:

Annexe |: Critéres microbiologiques, tableau: Criteres microbiologiques, Point d’application:
a la source, au cours de la production et dans le produit fini. En supposant une répartition
normale des logs et un écart type de 0,25 log cfu/ml, les plans d'échantillonnage assureront
a 95 % la détection et le rejet d'un lot de bouteilles d'eau présentant une concentration
moyenne définie comme inacceptable de microorganismes spécifiques, si l'un des 5
échantillons était confirmé positif.

FV-P

Résidus de
pesticides dans
les pommes aux
fins du respect
des LMR

Plan aux mesures

incertitude de
I'échantillonnage non
applicable

Consommateur et producteur:

CAC/GL33-1999: Méthodes d'échantillonnage recommandées pour la détermination des
résidus de pesticides aux fins du respect des LMR

Echantillonnage:

Le nombre minimum d'échantillons primaires a prélever dans un lot est déterminé par le
tableau 1b. Les échantillons primaires doivent fournir suffisamment de matiere pour que tous
les échantillons de laboratoire puissent étre prélevés sur I'échantillon en vrac. L’endroit du
lot ou I'échantillon primaire est prélevé doit étre choisi, de préférence, de maniére
complétement aléatoire, mais, lorsque ceci est matériellement impossible, 'endroit doit étre
choisi de maniére aléatoire dans les parties accessibles du lot.

Les échantillons primaires doivent étre combinés et intimement mélangés, si possible, pour
constituer I'échantillon en vrac. La taille minimale de I'échantillon de laboratoire est indiquée
dans le tableau 4, 1.2. L'échantillon destiné a I'analyse doit étre fractionné, s'il y a lieu, et
bien mélangé, pour permettre le prélévement de portions représentatives aux fins de
I'analyse. La taille de la portion soumise a l'analyse doit étre déterminée en fonction de la
méthode d'analyse et de l'efficacité du mélange.

Décision:
Le lot est jugé conforme a une LMR (Résidus de pesticides dans les aliments destinés a la

consommation humaine et animale, Résidus de pesticides du Codex dans la Base de
données en ligne sur les denrées alimentaires, FAO et OMS 2013) lorsque les résultats de
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'analyse ne dépassent pas la LMR. Si les résultats obtenus pour I'échantillon en vrac
dépassent la LMR, la décision de rejeter le lot devrait tenir compte: i) des résultats obtenus
a partir d’'un ou de plusieurs échantillons de laboratoire, selon le cas; et ii) de la précision de
I'analyse indiquée par les données relatives au contrdle de la qualité.

FO-P

Résidus de
pesticides dans
les huiles
végétales

Plan aux mesures

incertitude de
I'échantillonnage non
applicable

Consommateur et producteur:

CAC/GL33-1999: Méthodes d'échantillonnage recommandées pour la détermination des
résidus de pesticides aux fins du respect des LMR

Echantillonnage:

Le nombre minimum d'échantillons primaires a prélever dans un lot est déterminé par le
tableau 1b. Les échantillons primaires doivent fournir suffisamment de matiére pour que tous
les échantillons de laboratoire puissent étre prélevés sur I'échantillon en vrac. L’endroit du
lot ou I'échantillon primaire est prélevé doit étre choisi, de préférence, de maniére
complétement aléatoire, mais, lorsque ceci est matériellement impossible, I'endroit doit étre
choisi de maniéere aléatoire dans les parties accessibles du lot.

Les échantillons primaires doivent étre des unités conditionnées ou des unités prélevées a
l'aide d'un instrument d'échantillonnage. lls doivent étre combinés et intimement mélangés,
si possible, pour constituer I'échantillon en vrac. La taille minimale de I'échantillon de
laboratoire (0,51 ou 0,5 kg) est indiquée dans le tableau 4, 5.4. L'échantillon destiné a
I'analyse doit étre fractionné, s'il y a lieu, et bien mélangé, pour permettre le prélevement de
portions représentatives aux fins de I'analyse. La taille de la portion soumise a I'analyse doit
étre déterminée en fonction de la méthode d'analyse et de I'efficacité du mélange.

Décision:
voir FV-P

MI-P

Résidus de
pesticides dans
les fromages, y
compris les
fromages fondus,
poids unitaire de
0,3 kg ou plus

Plan aux mesures

incertitude de
I'échantillonnage non
applicable

Consommateur et producteur:

CAC/GL33-1999: Méthodes d'échantillonnage recommandées pour la détermination des
résidus de pesticides aux fins du respect des LMR

Echantillonnage:

Le nombre minimum d'échantillons primaires & prélever dans un lot est déterminé par le
tableau 1b. Les échantillons primaires doivent fournir suffisamment de matiére pour que tous
les échantillons de laboratoire puissent étre prélevés sur I'échantillon en vrac. L’endroit du
lot ou I'échantillon primaire est prélevé doit étre choisi, de préférence, de maniére
complétement aléatoire, mais, lorsque ceci est matériellement impossible, I'endroit doit étre
choisi de maniére aléatoire dans les parties accessibles du lot.

Les unités entiéres ou les unités des échantillons primaires doivent étre découpées a l'aide
d'un instrument d'échantillonnage. Pour les fromages circulaires, prélever un morceau en
faisant deux entailles a partir du centre du fromage. Pour les fromages rectangulaires,
prélever un morceau en faisant deux entailles paralléles aux bords. La taille minimale de
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I'échantillon de laboratoire (0,5 kg) est indiquée dans le tableau 5, 3.3. L'échantillon destiné
a l'analyse doit étre fractionné, s'il y a lieu, et bien mélangé, pour permettre le préléevement
de portions représentatives aux fins de I'analyse. La taille de la portion soumise a l'analyse
doit étre déterminée en fonction de la méthode d'analyse et de I'efficacité du mélange.
Décision:

voir FV-P

M-P Résidus de Plan aux mesures Consommateur et producteur:

pesticides Incertitude de CAC/GL33-1999: Méthodes d'échantillonnage recommandées pour la détermination des

:lposolubles dadns I'échantillonnage non | résidus de pesticides aux fins du respect des LMR

es carcasses de ; .

; g applicable ; .

bovins aux fins du Echantillonnage:

respect des LMR Le nombre minimum d'échantillons primaires a prélever dans un lot est déterminé a partir du
tableau 1a, ou du tableau 2 (en cas de lot suspect). L’endroit du lot ou I'échantillon primaire
est prélevé doit étre choisi, de préférence, de maniére complétement aléatoire, mais, lorsque
ceci est matériellement impossible, I'endroit doit étre choisi de maniére aléatoire dans les
parties accessibles du lot.
Chaque échantillon primaire est considéré comme un échantillon en vrac distinct. La taille
minimale de I'échantillon de laboratoire est indiquée dans le tableau 3, 2.1. L'échantillon
destiné a l'analyse doit étre fractionné, s'il y a lieu, et bien mélangé, pour permettre le
préléevement de portions représentatives aux fins de I'analyse. La taille de la portion soumise
a l'analyse doit étre déterminée en fonction de la méthode d'analyse et de I'efficacité du
mélange.
Décision:
voir FV-P

C-P Résidus de Consommateur et producteur:

pesticides dans
les grains de riz

CAC/GL33-1999: Méthodes d'échantillonnage recommandées pour la détermination des
résidus de pesticides aux fins du respect des LMR

Echantillonnage:

Le nombre minimum d'échantillons primaires & prélever dans un lot est déterminé par le
tableau 1b. Les échantillons primaires doivent fournir suffisamment de matiere pour que tous
les échantillons de laboratoire puissent étre prélevés sur I'échantillon en vrac. L’endroit du
lot ou I'échantillon primaire est prélevé doit étre choisi, de préférence, de maniére
complétement aléatoire, mais, lorsque ceci est matériellement impossible, I'endroit doit étre
choisi de maniere aléatoire dans les parties accessibles du lot. Les instruments
d'échantillonnage a utiliser pour les céréales sont décrits dans les recommandations 1SO.

Les échantillons primaires doivent étre combinés et intimement mélangés, si possible, pour
constituer I'échantillon en vrac. La taille minimale de I'échantillon de laboratoire (1 kg) est
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indiquée dans le tableau 4, 2. L'échantillon destiné a l'analyse doit étre fractionné, s'il y a
lieu, et bien mélangé, pour permettre le prélévement de portions représentatives aux fins de
I'analyse. La taille de la portion soumise a l'analyse doit étre déterminée en fonction de la
méthode d'analyse et de I'efficacité du mélange.

Décision:

voir FV-P

FV-C1

Aflatoxines dans
les fruits a coque
préts a
consommer

Plan aux mesures
pour les matériaux en
vrac

Echantillonnage,
préparation des
échantillons et
variances analytiques
utilisées pour calculer
les courbes
d’efficacité

Consommateur et producteur:

CODEX STAN 193-1995: Norme générale pour les contaminants et les toxines présents
dans les produits destinés a la consommation humaine et animale

Echantillonnage:

Voir ANNEXE 2. Chaque lot a examiner pour la détection des aflatoxines doit étre
échantillonné séparément. Les lots supérieurs a 25 tonnes doivent étre divisés en sous-lots
afin d’étre échantillonnés séparément. Si un lot est supérieur a 25 tonnes, le nombre de
sous-lots est égal au poids du lot en tonnes divisé par 25 tonnes. |l est recommandé qu’un
lot ou un sous-lot ne dépasse pas 25 tonnes. Le poids minimal d'un lot doit étre de 500 kg.
L'échantillonnage représentatif doit étre réalisé sur le méme lot.

Dans le cas de lots statiques contenus soit dans un seul grand conteneur ou dans de
nombreux petits conteneurs, il n'est pas garanti que les amandes des fruits a coque
contaminés soient uniformément réparties dans le lot. Il est donc essentiel que I'échantillon
global soit constitué par 'accumulation de nombreux petits échantillons élémentaires du
produit prélevés dans des endroits différents de I'ensemble du lot. Le nombre minimal
d'échantillons élémentaires, la taille minimale de I'’échantillon élémentaire et la taille
minimale de I'échantillon global sont fonction du poids du lot et sont indiqués au tableau 1.

Dans le cas de lots dynamiques, les échantillons sont prélevés dans un flux continu de
fruits a coques. La taille de I'échantillon global dépend de la taille du lot, du débit du flux et
des parameétres du procédé d'échantillonnage.

Deux échantillons de 10 kg chacun sont prélevés de I'échantillon global. Les échantillons
de laboratoire doivent étre finement broyés et parfaitement mélangés. Les prises d'essai
obtenues a partir des échantillons de laboratoire broyés par un procédé aléatoire doivent
étre approximativement de 50 grammes.

Décision:
Si le résultat du test pour les aflatoxines est inférieur ou égal a 10 ug/g d’aflatoxines totales

dans les échantillons d'essai prélevés dans les deux échantillons de laboratoires, le lot est
accepté.




REP17/MAS Appendice VII

60

FV-C2 Aflatoxines totales | Plan aux mesures Consommateur et producteur:
contenues dans pour les matériaux en | cODEX STAN 193-1995: Norme générale pour les contaminants et les toxines présents
:jes ?ra,cmd\es vrac dans les produits destinés a la consommation humaine et animale
estinées a une - i . .
: Echantillonnage, Echantillonnage:
transformation préparation des
ultérieure échantillons et Voir AFLATOXINES TOTALES, ANNEXE 1: Chaque lot a examiner doit étre échantillonné
: . séparément. Les lots de grande taille doivent étre divisés en sous-lots a échantillonner
variances analytiques SR ) ; . M
utilisées pour calculer séparément. Le poids ou le nombre des sous-lots est fonction de la taille du lot et indiqué au
les courbes tableau 1. Le nombre d’échantillons élémentaires a prélever dépend aussi du poids du lot,
d'efficacité le minimum étant 10 et le maximum 100 (tableau 2).
Pour la procédure d'échantillonnage consulter I'exemple FV-C1.
Le poids des échantillons élémentaires doit étre d’environ 200 grammes ou plus suivant le
nombre d’échantillons élémentaires nécessaires pour obtenir un échantillon global de 20 kg.
L’échantillon de laboratoire peut étre I'’échantillon global entier ou une partie de celui-ci. Si
I'échantillon global dépasse 20 kg, un échantillon de laboratoire de 20 kg doit étre prélevé
au hasard sur I'’échantillon global. Une prise d'essai de 100 g au minimum doit étre prélevée
de I'échantillon de laboratoire finement broyé et mélangé avec soin.
Décision:
Si le résultat du test pour les aflatoxines est inférieur ou égal a 15 ug/g d’aflatoxines totales
dans I'échantillon d'essai, le lot est accepté.
FO-C Acide érucique Consommateur et producteur:
dans les huiles CAC/GL 50-2004 section 5, voir en particulier: 1ISO 10725:2000: Plans et procédures
végétales (en d’échantillonnage pour acceptation pour le contrdle des matériaux en vrac /
vrac) ISO 11648-1:2003: Aspects statistiques de I'échantillonnage des matériaux en vrac —
Partie 1: Principes généraux
Echantillonnage:
voir I'exemple C-C
Décision:
voir I'exemple C-C
Pour une limite maximale donnée m, le lot est accepté si la moyenne générale de
I’échantillon calculée a partir de ces résultats x est inférieure a une valeur d’acceptation plus
élevée Xy =m, +vyD.
F-C Dioxines et PCB Plan aux mesures Consommateur et producteur:

du type dioxine
dans le poisson
(unités ou

Incertitude de
I'échantillonnage
appliquée

ISO 3951-1:2013: Regles d'échantillonnage pour les contrbles par mesures — Partie 1:
Spécification pour les plans d'échantillonnage simples indexés d'apres le niveau de qualité
acceptable (NQA)
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emballages pour les contrdles lot par lot ayant un seul caractére de qualité et un seul NQA

distincts) Echantillonnage:
La teneur en dioxine n'étant généralement pas évaluée lors du contr6le des processus, pour
la méthode «s» (CAC/GL 50-2004 section 4.3 (tableau 14), et la Procédure n° 12, annexe,
section 5 (tableau 6)) du Comité nordique d'analyse alimentaire, voir en particulier
(ISO 3951-1:2013, Clause 15), la procédure d'obtention et de mise en ceuvre du plan est la
suivante.
a) Avec le niveau de contrle donné (normalement il s'agit du niveau Il) et la taille du lot,
déduire la lettre code pour la taille de I'échantillon en utilisant le tableau A.1.
b) Pour une limite de spécification unique U (LM pour les dioxines et les PCB de type
dioxine), entrer dans le tableau B.1, B.2 ou B.3 selon qu'il convient avec cette lettre code et
le NQA (généralement faible), et obtenir la taille de I'échantillon (n) et la constante
d'acceptabilité (k).
¢) Prendre un échantillon aléatoire de taille n, mesurer le caractére x dans chaque unité et
ensuite calculer X, la moyenne de I'échantillon et s, I'écart type de I'échantillon (voir
annexe J).
Décision:
Calculer la statistique de qualité
Qu=(U-x)/s
Le lot est acceptable si
Qu=>k

MI-C Aflatoxine M1 Consommateur et producteur:

dans le lait (en CAC/GL 50-2004 section 5, voir en particulier: 1ISO 10725:2000: Plans et procédures

vrac) d’échantillonnage pour acceptation pour le contréle des matériaux en vrac / ISO 11648-
1:2003: Aspects statistiques de I'échantillonnage des matériaux en vrac -- Partie 1: Principes
généraux
CODEX STAN 193-1995: Norme générale pour les contaminants et les toxines présents
dans les produits destinés a la consommation humaine et animale
Echantillonnage:
voir I'exemple C-C
Décision:
voir I'exemple C-C
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pour la limite maximale donnée m.=0.5 nug/kg (CODEX STAN 193-1995: Norme générale
pour les contaminants et les toxines présents dans les produits de consommation humaine
et animale), le lot est accepté si la moyenne générale de I'échantillon calculée a partir de
ces résultats x est inférieure a une valeur d'acceptation plus élevée Xy = mL + y D.

M-C

Benzo(a)py-réne
dans la viande

Plan aux mesures

Incertitude de
I'échantillonnage
appliquée

Consommateur et producteur:

ISO 3951-1:2013: Regles d'échantillonnage pour les contrbles par mesures — Partie 1:
Spécification pour les plans d'échantillonnage simples indexés d'apres le niveau de qualité
acceptable (NQA)

pour les contrdles lot par lot ayant un seul caractére de qualité et un seul NQA

Echantillonnage:
voir 'exemple Mi-Q

Les tailles d'échantillon sont indiquées dans le tableau A2 pour les lettres par taille
d'échantillon données a la Clause 23 (pour NQA accepté et fixé a 95 % de probabilité
d'acceptation et QL & 10 % de probabilité d'acceptation). A vérifier en contrélant la courbe
d'efficacité d'aprés les tableaux B a R de la Clause 24, afférents a cette lettre code et a ce
NQA.

3. Pour la méthode «s» (CAC/GL 50-2004 section 4.3 (tableau 14), et la Procédure n° 12,
annexe, section 5 (tableau 6)) du Comité nordique d'analyse alimentaire, voir en particulier
(ISO 3951-1:2013, Clause 15),

la procédure permettant d'obtenir et de mettre en application un plan est la suivante.

a) Avec le niveau de contréle donné (normalement il s'agit du niveau Il) et la taille du lot,
déduire la lettre code pour la taille de I'échantillon en utilisant le tableau A.1.

b) Entrer dans le tableau B.1, B.2 ou B.3 selon qu'il convient avec cette lettre code et le NQA,
et obtenir la taille de I'échantillon (n) et la constante d'acceptabilité (k).

¢) Prendre un échantillon aléatoire de taille n, mesurer le caractére x dans chaque unité et
ensuite calculer &, la moyenne de I'échantillon et s, I'écart type de I'échantillon (voir annexe
J). Lorsqu'un contrat ou une norme fixent une limite de spécification supérieure (U), le lot
peut étre jugé inacceptable sans méme qu'il soit nécessaire de calculer s si x dépasse la
limite de spécification.

Pour la méthode «o» (CAC/GL 50-2004 section 4.3 (tableau 17), et la Procédure n° 12,
annexe, section 5 (tableau 7)) du Comité nordique d'analyse alimentaire, voir en particulier
(ISO 3951-1:2013, Clause 16), la procédure d'obtention et de mise en ceuvre du plan est la
suivante.

4,
5. a) On obtient la lettre code pour la taille de I'échantillon & partir du tableau A.1.
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6.

7. b) En fonction de la rigueur du contréle, entrer dans le tableau C.1, C.2 ou C.3 avec la
lettre code pour la taille de I'échantillon et le NQA spécifié pour obtenir la taille de I'échantillon
(n) et la constante d'acceptabilité (k).

8.

c) Prélever un échantillon aléatoire de cette taille, mesurer le caractére faisant I'objet du
contrdle pour toutes les unités de I'échantillon et calculer la valeur moyenne.

L'écart type de I'échantillon (s) doit aussi étre calculé, mais seulement dans le but de vérifier
la stabilité continue de I'écart-type du procédé (voir ISO 3951-1:2013, Clause 19).

Décision:

Calculer la statistique de qualité

Qu=(U-x)/s

Le lot est acceptable si

Qu=k

Pour la méthode «o», s doit étre remplacé par o.

MW-C Arsenic dans les Plan aux mesures Consommateur et producteur:
eaux minerales pour les matériaux en | cAC/GL 50-2004 section 5, voir en particulier: 1ISO 10725:2000: Plans et procédures
naturelles vrac d’échantillonnage pour acceptation pour le contréle des matériaux en vrac /
Incertitude de ISO 11648-1:2003: Aspects statistiques de I'échantillonnage des matériaux en vrac —
I'échantillonnage Partie 1: Principes généraux
appliquée CODEX STAN 193-1995: Norme générale pour les contaminants et les toxines présents
dans les produits destinés a la consommation humaine et animale
Echantillonnage:
voir I'exemple C-C
Décision:
voir I'exemple C-C
pour la limite maximale donnée m.=0,01 mg/kg (CODEX STAN 193-1995: Norme générale
Codex pour les contaminants et les toxines présents dans les produits de consommation
humaine et animale), le lot est accepté si la moyenne générale de I'’échantillon calculée a
partir de ces résultats x est inférieure a une valeur d’acceptation plus élevée xy =m_ +y D.
Cc-C Teneur en Plan aux mesures Consommateur et producteur:

cadmium du blé

pour les matériaux en
vrac

CAC/GL 50-2004 section 5, voir en particulier: ISO 10725:2000: Plans et procédures
d’échantillonnage pour acceptation pour le contréle des matériaux en vrac /
ISO 11648-1:2003: Aspects statistiques de I'échantillonnage des matériaux en vrac —
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Incertitude de
I'échantillonnage
appliquée

Partie 1: Principes généraux / 1ISO 24333:2009 Céréales et produits a base de céréales —
Echantillonnage

Echantillonnage:

I'échantillonnage d'un produit est classé selon deux différents types de procédures:

e échantillonnage des matériaux en vrac aux fins de I'estimation précise d'une valeur
moyenne du caractére de qualité évalué dans un lot par les fournisseurs

e procédure de contrdle pour les matériaux en vrac aux fins de la prise de décision
concernant I'acceptation du lot par les consommateurs.

La norme internationale ISO 11648 s'applique au premier type de procédure et la norme
internationale ISO 10725 au second type, qui suppose que la valeur de I'écart-type de
chaque caractére de qualité spécifié est connue et stable.

La taille de I'échantillon peut étre estimée a l'aide des tableaux 3 a 22 de la norme I1SO
10725:2000 avec un risque du producteur [ et un risque du consommateur [ préétablis et
un niveau de codt fixé a partir des écarts types relatifs d, = /D et dr = o7/D (ISO 10725:2000,
6.3.4) avec l'écart-type de I'échantillon élémentaire ot et I'écart type de I'échantillon
d'essai ot. Le nombre 2n; d'échantillons élémentaires doit étre prélevé du lot; ils sont ensuite
rassemblés deux par deux pour produire deux échantillons composites. Pour chacun des
deux échantillons composites il faut préparer 2nt échantillons d'essai (par exemple,
homogénéisés).

En cas d'écarts types imprécis, il faut effectuer une mesure par échantillon d'essai
(ISO 10725:2000, 6.3.2.2).

Comme alternative, le nombre et la taille des échantillons élémentaires et des échantillons
pour essai sont indiqués dans les tableaux 1 et 2 de la norme 1SO 24333 pour le matériel en
vrac fluide ou statique respectivement. Cette norme donne aussi des informations sur les
instruments d'échantillonnage appropriés.

Décision:
Comme souligné ci-dessus, le suivi de la teneur en cadmium est un préalable a I'estimation
de I'écart type de l'estimation oe (ISO 10725:2000, 6.2.7 / ISO 11648-1:2003) et de sa

stabilité. Les valeurs des écarts types spécifiées dans un accord conclu entre le fournisseur
et I'acheteur peuvent étre utilisées (par exemple, «autocontrdle») (ISO 10725:2000, 6.2.1).

Compte tenu de l'intervalle de discrimination D = (Kuo+ Kp)[Joe (formule C6 dans C.4.2), et
pour autant que I'écart type de mesure soit négligeable par rapport a oe (ce qui doit étre
prouvé), les quatre grandeurs ci-aprés peuvent étre fixées par accord: la limite d'acceptation
de qualité pour la teneur moyenne du lot ma (correspondant au NQA, risque du producteur),
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la probabilité [1 de rejeter a tort un lot conforme, la limite de non-acceptation de qualité pour
la teneur moyenne du lot mr (correspondant au QL, risque du consommateur), et la
probabilité [1 d'accepter a tort un lot non conforme.

Pour une limite d'acceptation de qualité donnée ma, le lot est accepté si la moyenne
générale de I'échantillon calculée a partir de ces résultats X est inférieure a une valeur
d’acceptation plus élevée Xy = ma + y D avec la constante pour obtenir la valeur
d'acceptation y=Kq / (Ka + Kp).

FO-R Résidus de Plan aux mesures Consommateur et producteur:
medicaments Iln,cert|tulde de CAC/GL71-2009: Directives pour la conception et la mise en ceuvre d’un programme
vétérinaires dans | I'échantillonnage non | pational de réglementation d’assurance de la sécurité alimentaire concernant les risques liés
les graisses applicable a l'utilisation de médicaments vétérinaires sur des animaux producteurs d’aliments
Echantillonnage: Voir I'exemple F-R. La quantité minimale requise pour les échantillons de
laboratoire doit étre de 500 g (tableau A Il Groupe 031).
Décision: voir I'exemple F-R
F-R Résidus de Plan aux mesures Consommateur et producteur:

médicaments
vétérinaires dans
le poisson
emballé

Incertitude de
I'échantillonnage non
applicable

CAC/GL71-2009: Directives pour la conception et la mise en ceuvre d’un programme
national de réglementation d’assurance de la sécurité alimentaire concernant les risques liés
a l'utilisation de médicaments vétérinaires sur des animaux producteurs d’aliments

Echantillonnage:

Dans le cas des lots non suspects, on recommande I'emploi d'un programme
d'échantillonnage sans erreur systémique (I'échantillon est prélevé de fagcon aléatoire dans
I'ensemble du lot soumis a linspection, bien que I'échantillonnage soit souvent
systématique). Dans I'échantillonnage aléatoire stratifié, I'expédition est divisée en groupes
ne se recoupant pas, appelés strates, par exemple, origine géographique, temps. Un
échantillon est prélevé dans chaque strate. Dans I'échantillonnage systématique, des
échantillons sont sélectionnés dans une population a un intervalle régulier (par exemple,
toutes les heures, un lot sur deux, etc.). En cas de détection de résultats non conformes, il
est possible de déduire une estimation brute de la prévalence probable au sein de la
population générale des produits (par exemple, «autocontrble»). Le nombre d’échantillons
nécessaires pour donner un niveau nécessaire d’assurance statistique peut étre déduit du
tableau 4 de I'annexe A.

Pour déterminer avec exactitude les probabilités, ou d’autres possibilités de probabilités, de
détecter un résidu non conforme, ou une fréquence différente de non-conformité, le nombre
d’échantillons n a prélever peut se calculer au moyen de la formule suivante:

n =In(1-p) / In(1-i)
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dans laquelle p est la probabilité de détecter un résidu non conforme (par exemple, 0,95), i
est la fréquence supposée de résidus non conformes (par exemple, 0,10) présents dans le
lot.

Dans le cas de I'échantillonnage biaisé ou du pire cas estimé, l'inspecteur devra faire appel
a son propre jugement et a son expérience en ce qui concerne la population, le lot ou le
cadre d'échantillonnage pour décider quels échantillons primaires sélectionner. Ces
protocoles ciblés sur une sous-population (échantillonnage biaisé) sont congus pour
intensifier les contréles/vérifications au niveau des fournisseurs ou des produits considérés
comme présentant un plus grand risque d’étre non conformes que la population générale.
Si des résultats conformes confirment des résultats de programmes sans erreur systémique,
ils apportent une plus grande assurance que le systéme fonctionne convenablement.

Le produit en conserve ou emballé ne doit étre ouvert pour procéder a I'échantillonnage que
si la taille de l'unité représente au moins le double de la quantité requise pour constituer
I'échantillon définitif de laboratoire. L’échantillon définitif de laboratoire doit contenir une
portion représentative des liquides dans lesquels se trouve le produit. La quantité minimale
requise pour les échantillons de laboratoire doit étre de 500 g de tissus comestibles (tableau
C VIl Classe B — Type 08, A).

Décision:

Aux fins du contréle, la limite maximale de résidus de médicaments vétérinaires (LMRMV)
s'applique a la concentration de résidus constatée dans chaque échantillon de laboratoire
prélevé sur un lot. Le lot est réputé conforme a la LMRMYV lorsque le résultat moyen de
'analyse des portions d’échantillon n’indique pas de teneur en résidus supérieure a la
LMRMV. Des mesures réglementaires ne sont prises que si des échantillons contiennent
des résidus excédant les limites réglementaires, dans des limites statistiques de fiabilité.

MI-R Résidus de Plan aux mesures Consommateur et producteur:
meédicaments pour les matériaux en | cAC/GL71-2009: Directives codex pour la conception et la mise en ceuvre d’un programme
vétérinaires dans | vrac national de réglementation d’assurance de la sécurité alimentaire concernant les risques liés
le lait cru Incertitude de a l'utilisation de médicaments vétérinaires sur des animaux producteurs d’aliments
I'échantillonnage non Echantillonnage:
applicable . N . . : . .
Voir I'exemple F-R. La quantité minimale requise pour les échantillons de laboratoire doit
étre de 500 ml (tableau B | Groupe 033).
Décision:
Voir I'exemple F-R
M-R Résidus de Plan aux mesures Consommateur et producteur:

médicaments
vétérinaires dans
la viande et les

Incertitude de
I'échantillonnage non
applicable

CAC/GL71-2009: Directives codex pour la conception et la mise en ceuvre d’un programme
national de réglementation d’assurance de la sécurité alimentaire concernant les risques liés
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produits carnés a l'utilisation de médicaments vétérinaires sur des animaux producteurs d’aliments

Echantillonnage: Voir I'exemple F-R. La quantité minimale requise pour les échantillons de
laboratoire doit étre de 500 g (tableau A | Groupe 030).

Décision: Voir I'exemple F-R

b) International Organization of Legal Metrology (OIML), Bureau International de Métrologie Légale 11, rue Turgot - 75009 Paris - France, Publication
OIML R 87 Edition 2004 (E).
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