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A. QUESTIONS SOUMISES A LA 24ème SESSION DE LA COMMISSION DU CODEX
ALIMENTARIUS POUR ADOPTION 

Propositions d’amendement au Manuel de Procédure
1. Critères généraux régissant le choix des méthodes d’analyse utilisant la démarche critères (par. 41,

Annexe II – Partie 1)

2. Relations entre les comités s’occupant de produits et les comités s’occupant de questions générales
(par. 41, Annexe II – Partie 1)

3. Directives et instructions de travail pour faciliter l’application de la démarche critères à la sélection
des méthodes d’analyse aux fins du Codex (par. 33, Annexe II – Partie 2)

Directives pour adoption par référence aux fins du Codex
4. Directives harmonisées de l’UICPA concernant l’utilisation des taux de récupération dans les

mesures analytiques (par. 46, Annexe III)

Méthodes d’analyse et d’échantillonnage
5. Méthodes d’analyse générales pour les contaminants et pour les aliments irradiés (par. 86 et 106,

Annexe IV – Partie III)

6. Méthodes d’analyse et d’échantillonnage dans les normes sur les produits à différentes étapes (par.
89-99, Annexe IV – Parties I et II)

Les gouvernements souhaitant proposer des amendements ou formuler des observations sur les documents
ci-dessus sont priés de le faire par écrit conformément au Guide concernant l’examen des normes à l’étape 8
(voir  Manuel de Procédure de la Commission du Codex Alimentarius) auprès du Secrétaire, Programme
mixte FAO/OMS sur les normes alimentaires, FAO, Viale delle Terme di Caracalla, 00100 Rome (Italie)
avant le 15 mai 2001.
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B. DEMANDE D’INFORMATIONS ET D’OBSERVATIONS

7. Avant-projet de Directives sur l’incertitude des mesures (par. 63, Annexe V)

8. Critères pour évaluer les méthodes d’analyse acceptables : situations de litige (par. 38)

Les gouvernements sont invités à présenter des commentaires et des informations sur les pratiques courantes
pour la sélection des méthodes dans les situations de litiges.

Les gouvernements et organisations internationales qui souhaitent présenter des observations sur les points 7.
et 8. ci-dessus doivent le faire par écrit auprès du Secrétaire, Programme mixte FAO/OMS sur les normes
alimentaires, FAO, Viale delle Terme di Caracalla, 00100 Rome (Italie) avant le 15 novembre 2001.
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RESUME ET CONCLUSIONS

Le résumé et les conclusions de la 23ème session du Comité du Codex sur les
méthodes d’analyse et d’échantillonnage sont les suivants:

Questions à soumettre à la Commission:

Le Comité:

- Est convenu de proposer des amendements au Manuel de Procédure sur les Critères
généraux régissant le choix des méthodes d'analyse à l'aide de la démarche-critères et
les Relations entre les Comités s’occupant de produits et les comités s’occupant de
questions générales – Méthodes d’analyse et d’échantillonnage (par. 41, Annexe II –
Partie 1) et l’inclusion de Directives et instructions de travail pour faciliter
l’application de la démarche critères à la sélection des méthodes d’analyse aux fins du
Codex (par. 33,  Annexe II - Partie 2);

- Est convenu de proposer que la Commission adopte par référence aux fins du Codex les
Directives harmonisées de l’UICPA concernant l’emploi des taux de récupération dans
les mesures analytiques  avec un amendement à la Recommandation 1 (par. 46, Annexe
III);

  - A proposé deux méthodes pour les contaminants et cinq méthodes pour la détection
des aliments irradiés pour adoption comme méthodes générales du Codex (par. 86 et
106, Annexe IV - Partie III);

- A approuvé plusieurs méthodes d’analyse et d’échantillonnage dans des normes sur les
produits à différentes étapes de la Procédure  (par. 89-99, Annexe IV – Parties I and
II);

- Est convenu de commencer des nouveaux travaux sur un Avant-projet de Directives
sur l’incertitude des mesures (par. 63, Annexe V) et sur un Avant-projet de Directives
sur l’évaluation des méthodes d’analyse à l’intention des gouvernements (par. 34).

Autres questions d’intérêt pour la Commission

Le Comité:

  - est convenu de renvoyer l’Avant-projet de Directives générales sur l’échantillonnage à
l’étape 3 pour une nouvelle rédaction, circulation and considération par la prochaine
session  (par. 24);

- Est convenu qu’il devrait avoir un rôle général de coordination en ce qui concerne le
développement de méthodes d’analyse pour les aliments issus des biotechnologies (par.
12);

- Est convenu de considérer plus avant à sa prochaine session les questions suivantes:
validation par un seul laboratoire et validation en utilisant les résultats de systèmes
d’essais d’aptitude (par. 84) et la relation entre le résultat analytique, l’incertitude dans
la mesure, les taux de récupération et les spécifications dans les normes du Codex (par.
20 et 64).
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ALINORM 01/23

INTRODUCTION

1) Le Comité du Codex sur les méthodes d'analyse et d'échantillonnage a tenu sa vingt-troisième
session à Budapest, Hongrie, du 26 février au 2 mars 2001, à l'aimable invitation du Gouvernement
hongrois. M. Péter Biacs, professeur et chef du Département de biotechnologie de l'Institut central de
recherches sur les produits alimentaires (KEKI) a présidé la session. Y ont participé 111 délégués et
observateurs représentant 40 Etats membres et 17 organisations internationales. La liste complète des
participants figure à l'Annexe I du présent rapport.

OUVERTURE DE LA SESSION

2) La session a été ouverte par le Dr I. Mucsi, Secrétaire d'Etat adjoint au Ministère de l'agriculture et
du développement rural. Le Dr Mucsi a souligné l'importance des normes du Codex pour
l'harmonisation de la législation internationale concernant les produits alimentaires et pour
l'exportation des produits agricoles de la Hongrie. Il a informé les délégués de la participation active
de la Hongrie aux travaux du Codex et de la réorganisation du Comité national hongrois du Codex. Le
Dr Mucsi a souligné l'importance du travail effectué par le Comité sur les méthodes d'analyse et
d'échantillonnage dans le but d'assurer la conformité aux dispositions figurant dans les normes du
Codex et a souhaité aux délégués beaucoup de succès au cours de leur travail.

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

3) Le Comité a adopté l'Ordre du jour provisoire tel que présenté dans le document CX/MAS 01/1.

QUESTIONS SOUMISES PAR LA COMMISSION DU CODEX ALIMENTARIUS ET LES
AUTRES COMITES (Point 2 de l'ordre du jour)1

Plan d'échantillonnage pour les aflatoxines dans les arachides

4) Le Comité a rappelé que la 23ème Session de la Commission avait adopté le niveau maximum de
15 µg/kg pour les aflatoxines totales dans les arachides destinées à la transformation et a adopté à titre
transitoire un plan d'échantillonnage correspondant, étant entendu que les propositions de révision
seraient considérées par le Comité sur les additifs alimentaires et les contaminants (CCFAC) ainsi que
par le CCMAS. L’avant-projet de plan d'échantillonnage révisé a été circulé pour recueillir des
commentaires à l'étape 3 dans le cadre du CCFAC2 et a été transmis au CCMAS pour examen.

5) L’Observateur de la CE a informé le Comité que la CE appuyait les dispositions du plan
d’échantillonnage révisé pour les aflatoxines totales dans les arachides destinées à la transformation.

6) La délégation de l'Inde a proposé de modifier les Sections A. Définition ; B. Echantillonnage et C.
Préparation des échantillons pour indiquer que l'échantillon composé devrait être divisé en deux sous-
échantillons (chacun d'un poids de 10 kg) qui devraient être séparément homogénéisés : les sous-
échantillons seraient analysés et l'acceptation du lot serait décidée sur la base de la moyenne des
résultats des deux échantillons définitifs.

7) La délégation des Etats-Unis a souligné que la première modification proposée par la délégation
de l'Inde était déjà couverte par la section A. Définition - prise d’essai qui indique que l'échantillon
composé pourrait être divisé en échantillons de dimensions égales. La délégation a également proposé
de remplacer l'équation Horwitz par sa variante simplifiée dans le texte actuel.

                                           
1 CX/MAS01/2
2 CX/FAC 01/21
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8) Le Comité a été d'accord pour que dans la section C. Préparation des échantillons, la référence
"Tout le matériel reçu par les laboratoires" soit remplacée par "Tous les échantillons de laboratoire
obtenus d'échantillons composés", comme proposé par la délégation de l'Inde dans le but d'assurer une
clarification en la matière.

9) Le Comité a été d'avis que les autres modifications proposées par la délégation de l'Inde pourraient
entraîner des changements ultérieurs dans les dispositions d'échantillonnage et d'analyse pour les
aflatoxines, et que le document devrait rester inchangé. Le Comité a fait remarquer que puisque le
Comité sur les additifs alimentaires et les contaminants devait assumer la responsabilité principale
pour le développement du plan d'échantillonnage révisé, et que celui-ci n'avait pas encore été envoyé
au CCMAS en vue de son approbation, il n'était pas nécessaire de discuter le texte en détail à cette
étape. Le Comité a été d'accord pour qu'aucun changement ultérieur ne soit fait et il a noté que la
délégation de l'Inde et les délégations intéressées avaient la possibilité de soumettre leurs
commentaires directement au CCFAC.

Biotechnologie

10) Le Comité a rappelé que le Comité sur l'étiquetage des denrées alimentaires avait demandé au
CCMAS - à l'occasion de la discussion sur les dispositions d'étiquetage pour les aliments issus des
biotechnologies - de considérer les méthodes d'analyse pour ces aliments. La première session du
Groupe spécial intergouvernemental sur les aliments dérivés des biotechnologies avait également
donné son accord pour commencer le travail sur les méthodes et avait demandé des propositions dans
ce domaine par CL 2000/29- FBT/MAS. Le Comité a noté que le document préparé pour le Groupe
spécial (CX/FBT 01/8) a été disponible trop tard pour permettre qu'une discussion spécifique ait lieu
sur les méthodes proposées dans ce document à la présente session.

11) Plusieurs délégations ont soutenu l'établissement de méthodes pour les aliments issus des
biotechnologies dans le cadre du CCMAS. La délégation du Royaume-Uni, appuyée par d'autres
délégations, a souligné que, en vertu de ses termes de référence, le Comité avait la possibilité
d'examiner les questions spécifiques d'analyse et d'échantillonnage soumises par d'autres comités
lorsque une recommandation générale était nécessaire dans les secteurs concernant tous les Comités
du Codex. Certaines délégations et observateurs ont souligné la nécessité de tenir compte du travail
effectué par les organisations internationales pertinentes et de demander à la Réunion Interinstitutions
(IAM) d’encourager ses membres à commencer des travaux sur la méthodologie dans les secteurs en
question, même s'il n'y avait pas de dispositions spécifiques au Codex. Le Secrétariat a indiqué que les
organisations internationales recevaient tous les documents de travail du Codex et qu'elles avaient la
possibilité de soumettre des propositions et des informations pertinentes dans le cadre des Comités de
produits et des Comités généraux, cela en plus du CCMAS.

12) Le Comité est convenu qu’il devrait assumer un rôle de coordination générale quant aux méthodes
visant à détecter ou à identifier les aliments issus des biotechnologies et qu'il était prêt à considérer à
sa prochaine session les propositions soumises par le Groupe Spécial et les propositions qui, dans le
futur, pourraient provenir d'autres Comités du Codex. Le Comité a également donné son accord pour
que le travail des organisations internationales pertinentes soit pris en considération au cours de ce
processus et il les a invitées à fournir des informations pertinentes dans ce domaine.

Dioxines

13) Le Comité a noté que le CCFAC avait étudié un document de discussion sur les dioxines à sa
dernière session et avait demandé au CCMAS de fournir des informations sur les méthodes d'analyse
pour les dioxines.

14) Il a également été noté que le CCFAC ne considérait pas actuellement de niveau pour les dioxines
dans les produits alimentaires et que les dioxines n'avaient pas encore été évaluées par le JECFA. Le
Comité a aussi été informé que les méthodes d'analyse pour les aliments pour animaux, y compris la
détermination des contaminants, seraient considérées par le Groupe spécial intergouvernemental sur
l’alimentation animale sur la base des informations fournies par les gouvernements et les organisations
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internationales3. Certaines délégations ont exprimé leur vue selon laquelle, bien qu'il n'y ait pas de
limites dans le Codex pour les dioxines, il serait utile de considérer la sélection de méthodes
appropriées au Comité, tout en prenant en compte le travail qui est en cours au sein des différentes
organisations internationales.

15) Plusieurs délégations et observateurs ont informé le Comité du travail en cours au sujet de
l'analyse et l'échantillonnage pour les dioxines dans les produits alimentaires et les aliments pour
animaux. Le Comité a donné son accord pour que la délégation de l'Allemagne recueille des
informations sur la méthodologie servant à la détermination des dioxines et il a invité les délégations
intéressées à fournir à la Délégation des informations pertinentes ce qui lui permettrait de préparer un
document qui pourra être débattu à la prochaine réunion.

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

16) La délégation de la France a présenté l’Avant-projet de Directives  préparé en coopération avec
l'Australie, la Hongrie, les Pays-Bas, le Royaume-Uni, les Etats-Unis et la FIL, comme convenu à la
dernière session, et a mis l'accent sur les objectifs, la structure et les aspects principaux du texte. Le
préambule présentait les sujets principaux et soulignait l'importance de l'échantillonnage dans le cadre
du Codex et passait en revue les conséquences des différences existant entre les procédures
d'échantillonnage dans le commerce international. Les situations couvertes ou exclues par les
Directives étaient résumées au Tableau 1 et les relations avec les normes ISO et ANSI étaient
présentées à la section 1.4. La Délégation a indiqué que les définitions étaient dans la mesure du
possible fondées sur la terminologie de l'ISO, avec, si nécessaire, l'ajout des nouveaux termes. Les
Directives  considéraient les différents types de plans d'échantillonnage (par attributs ou aux mesures)
et  traitaient les critères à appliquer lors de leur sélection selon les divers cas.

17) Certaines délégations, tout en reconnaissant la nécessité d'avoir une approche statistique, ont
exprimé l’opinion que le document, sous sa forme présente, était trop complexe pour fournir une
orientation effective aux gouvernements lors de la sélection des plans d'échantillonnage, et ont
également souligné la nécessité de présenter des exemples pratiques pour en faciliter l'application. Il a
également été souligné que différents plans d'échantillonnage seraient appliqués pour les produits
alimentaires transformés et pour les produits frais.

18) Quelques délégations ont proposé qu'un document simplifié soit préparé pour servir de guide
pratique destiné aux Comités du Codex et aux gouvernements pour la sélection des plans
d'échantillonnage. La Délégation de la France a été d’accord pour que des recommandations
simplifiées soient préparées, mais elle a souligné que les aspects scientifiques de l'échantillonnage
devraient être retenus dans un document spécifique, vu la décision précédente qui avait prévu
l'application d'une approche statistique.

19) Le Comité est convenu de créer un groupe de travail pendant la session pour réviser le texte à la
lumière des commentaires obtenus et pour faciliter la discussion en Plénière. Le Comité a décide de
continuer son travail portant sur les Directives sur la base des recommandations du Groupe de travail
présentées au CRD 7.

20) Le Comité a été d'accord pour changer la structure du document comme suit : le Préambule serait
transféré des Directives vers un autre document qui serait dénommé "Utilisation des résultats
analytiques: échantillonnage, relations entre le résultat d’analyse, l'incertitude des mesures, les facteurs
de récupération et les spécifications dans les normes du Codex", et qui serait préparé par le Royaume-
Uni (voir aussi par. 64).

21) Les Directives sur l’échantillonnage incluraient une nouvelle première section sur "Les
recommandations de base pour la sélection des procédures d'échantillonnage du Codex" avec un
                                           
3 CX/AF 01/3
4 CX/MAS 01/3, CX/MAS 01/3-Corrigendum, CX/MAS 01/3-ADD.1 (observations du Brésil, République
tchèque, Danemark, Irlande, Nouvelle Zélande, Etats-Unis), CX/MAS 01/3-Add. 2 (Cuba, Finlande, Norvège et
ISO), CRD 4 (Argentine), CRD 7 (structure révisée du document proposé par le Groupe de travail)
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organigramme pour faciliter la sélection des plans d'échantillonnage, et les sections suivantes
correspondraient au projet actuel (à partir de la section 2).

22) La Délégation de la France a indiqué qu'il n'avait pas été possible d'incorporer tous les
commentaires détaillés obtenus, y compris ceux de la Nouvelle Zélande, dans un seul document révisé
à la session présente vu le manque de temps, et que le groupe de rédaction serait prêt à continuer sa
tâche pour compléter la révision du texte.

23) Le Comité a été d'accord pour que la Délégation de la France continue son travail avec l'assistance
d'un groupe de rédaction travaillant par courrier électronique pour compléter la révision du texte en
vue de sa circulation à l'étape 3. Le Comité est également convenu qu’il y ait une réunion du Groupe
de travail avant la prochaine session, si nécessaire, ce qui permettrait d’examiner en détail les
commentaires et de faciliter la discussion au sein du Comité.

Etat d’avancement de l’avant-projet de Directives sur l'échantillonnage

24) Le Comité a été d'accord pour renvoyer l’avant-projet à l'étape 3 pour que celui-ci soit à nouveau
rédigé par la Délégation de la France avec l'assistance d'un groupe de rédaction5, en vue de sa
circulation à l’étape 3 et de son examen à la prochaine session du Comité.

25) Le Comité a exprimé son appréciation à la Délégation de la France et au groupe de rédaction pour
le travail considérable effectué au cours de la préparation et de la révision de cet important document.

CRITERES D'EVALUATION DES METHODES D'ANALYSE ACCEPTABLES AUX FINS
DU CODEX (Point 4 de l'ordre du jour ) 6

AVANT-PROJET DE DIRECTIVES RELATIVES A L’APPLICATION DE LA DEMARCHE
CRITERES (Point 4 a) de l’ordre du jour)

26) La délégation du Royaume-Uni a présenté le document qui avait été préparé en coopération avec
d'autres pays, en suivant la décision de la dernière session pour développer des Directives pour la
réalisation d'une démarche-critères. La Délégation a souligné la nécessité de donner des
recommandations aux Comités du Codex et au CCMAS pour permettre une plus grande flexibilité
dans la sélection des méthodes sur une base rationnelle et scientifique.

27) Le Secrétariat du Codex a rappelé que le sujet avait été approuvé en tant que nouveau travail en
1996 en termes généraux, et que le Comité devrait le cas échéant clarifier le statut du document en tant
que Directives du Codex fournissant des recommandations aux gouvernements et inclues dans le
Volume 13, ou bien sous la forme d'instructions adressées aux Comités du Codex figurant au Manuel
de procédure du Codex.

28) La délégation du Japon, tout en soutenant le principe d'une démarche-critères et son application à
toutes les méthodes validées excluant les méthodes de définition, a exprimé sa préoccupation quant à
sa mise en œuvre au niveau national. La délégation était de l'opinion que les Directives devraient être à
nouveau formulées selon le format de Directives du Codex et devraient fournir des recommandations
non seulement pour les Comités du Codex, mais aussi pour les laboratoires des pays membres, en
particulier pour savoir comment utiliser la démarche-critères lors de la sélection des méthodes
d'analyses.

29) Un grand nombre de délégations ont exprimé leur soutien à la démarche-critères, celle-ci étant
davantage scientifique et flexible et, par conséquent, plus facilement applicable aux objectifs du
Codex. Quelques délégations ont avancé l'opinion que la démarche-critères  devrait être limitée aux
méthodes du Type III, alors que d'autres délégations ont indiqué qu'elle pourrait également être

                                           
5  Brésil, Egypte, Finlande, Grèce, Hongrie, Pays-Bas, Norvège, Nouvelle Zélande, Pologne, Suède, Royaume-
Uni, Etats-Unis, Uruguay, ISO, OIE, FAO/IAEA, NMKL, FIL
6 CX/MAS 01/4, CX/MAS 01/4-Add. 1 (observations de l’Irlande et des USA), CX/MAS 01/4- Add.2
(Situations de litige – extraits de rapports du 23ème CCMAS et du 7ème CCFICS)
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appliquée aux méthodes du Type II pour permettre l'utilisation de méthodes plus modernes. Il a été
souligné qu’il n’y avait pas besoin de méthodes de Type II, d’une point de vue scientifique.

30) La Délégation des Etats-Unis, tout en donnant son plein appui à la démarche critères pour les
méthodes du Type III, a soutenu l'idée de maintenir les méthodes du Type II en particulier pour les
situations de litiges et que, à ces fins les méthodes du Type II devraient être sélectionnées par les
experts techniques des Comités de produits ou du CCMAS. Si des méthodes de référence n'étaient
plus disponibles pour les procédures légales, les différences de résultats pourraient, le cas échéant, être
interprétées par la profession légale et non pas sur des bases scientifiques. Les méthodes du Type II
étaient par conséquent nécessaires pour fournir des recommandations aux laboratoires sur les
méthodes spécifiques et pour éliminer le manque d’objectivité lié à la sélection de méthodes dans les
situations de litiges. La délégation a aussi souligné que la forme simplifiée de l’équation de Horwitz
devrait être utilisée dans l’Annexe I du document.

31) Certaines délégations ont indiqué que des situations de litige pouvaient se présenter non seulement
à cause des méthodes, mais aussi suite à un échantillonnage inadéquat et elles ont indiqué que pour
réduire au minimum des situations où les résultats seraient différents et feraient l'objet de litiges, il
serait nécessaire de s'appuyer davantage sur l'utilisation des systèmes d'accréditation des laboratoires
et d’essais d’aptitude, comme cela avait déjà été recommandé par le CCFICS.

32) En guise de compromis, le Comité est convenu que la démarche-critères serait appliquée pour les
méthodes du Type III et que les méthodes du Type II seraient prescrites par le CCMAS pour être
utilisées dans les situations de litige.

Etat d’avancement de l’Avant-projet de Directives relatives à l’application de la démarche-
critères

33) Le Comité a noté que le texte présent donnait des recommandations au CCMAS et aux Comités du
Codex et est convenu qu’il devrait donc être inclus dans le Manuel de procédure à la fin de la section
actuelle "Principes pour l'élaboration des méthodes d'analyse du Codex". Le Comité est convenu de
transmettre la proposition de « Directives et instructions de travail pour faciliter l’application de la
démarche critères à la sélection des méthodes d’analyse aux fins du Codex »  (Annexe I, CX/MAS
01/4) au Comité sur les principes généraux en vue de leur approbation et à la Commission pour
adoption et inclusion dans le Manuel de Procédure (voir Annexe II, Partie 2).

34) Le Comité est aussi convenu que la Délégation du Royaume-Uni, avec l'assistance de la
Délégation de la Suède, rédigerait à nouveau les Directives actuelles pour qu'elles puissent être
généralement applicables par les gouvernements, en vue de leur distribution à l’étape 3 et de leur
discussion à la prochaine session du Comité.

Situations de litige

35) L'Observateur de l'OIV a attiré l'attention du Comité sur le fait que les litiges pouvaient plus
vraisemblablement provenir des différences dans les pratiques légales que de problèmes d'ordre
analytique et il a souligné la nécessité de disposer de méthodes analytiques appropriées lorsque la
démarche-critères n'était pas applicable.

36) Le Comité a été informé de l'existence des normes ISO 5725:1994 et 4259:1992 qui donnent des
conseils dans certaines situations de litige.

37) Le Comité a soutenu les recommandations générales faites par le Comité sur les systèmes
d’inspection et de certification des importations et des exportations alimentaires7 quant aux situations
de litige et a noté que cela n’empêchait pas le développement de recommandations plus spécifiques
dans ce domaine. Plusieurs délégations ont exprimé leur vue selon laquelle le Comité devrait se
pencher sur les situations de litige en adoptant un point de vue pratique.

38) Le Comité a été d'accord pour que la Délégation de la France, avec l'assistance de l'Australie, de la
Belgique, du Brésil, du Canada, du Danemark, de l'Egypte, de la Grèce, des Pays-Bas, de la Norvège,

                                           
7 ALINORM 01/30, para 102.
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de l'Afrique du Sud, du Royaume-Uni et des Etats-Unis, prépare un document de discussion traitant
les situations de litige pour que celui-ci soit débattu à la prochaine session. Il serait demandé par lettre
circulaire aux gouvernements de fournir des informations sur les pratiques suivies à l'heure actuelle
dans ce contexte dans les pays membres, afin de faciliter la préparation du document de discussion
mentionné précédemment.

CRITERES D'EVALUATION DES METHODES D'ANALYSE ACCEPTABLES AUX FINS
DU CODEX (Point 4b) de l’ordre du jour ) 8

39) La délégation de la Suède, prenant la parole au nom des Etats membres de l'UE présents à la
session et exposant une position commune de la CE, a proposé les amendements suivants : dans la
nouvelle section sur les Critères généraux, de se référer au Type II et au Type III Codex (en
supprimant les crochets); de remplacer "Processus usuel" par "Pratique usuelle" dans les Relations
entre les Comités s’occupant de produits et les Comités s’occupant de questions générales; et de
clarifier la présentation des sections.

40) Vu la discussion mentionnée ci-dessus, ainsi que la décision d'appliquer les critères seulement
pour les méthodes du Type III à cette étape, le Comité a donné son accord pour supprimer la référence
aux méthodes du Type II dans la nouvelle section. Le Comité a été d'accord avec les amendements de
caractère éditorial proposés en vue d'une clarification du texte.

41) Le Comité a été d'accord pour transmettre les amendements aux Principes pour l'élaboration des
méthodes d'analyse et les Relations entre les Comités s’occupant de produits et les Comités
s’occupant de questions générales - Méthodes d'analyse et d'échantillonnage au Comité sur les
principes généraux en vue de leur approbation et à la 24ème session de la Commission pour adoption
et inclusion dans le Manuel de procédure (voir Annexe II, Partie 1).

CONSIDERATION DES DIRECTIVES HARMONISEES CONCERNANT L'UTILISATION
DES TAUX DE RECUPERATION DANS LES MESURES ANALYTIQUES9 (Point 5 de
l’ordre du jour)

42) La Délégation du Royaume-Uni, tout en introduisant le document, a souligné le caractère
complexe du sujet et a indiqué qu'il y avait des différences dans l'utilisation des taux de récupération :
par exemple, dans la détermination des aflatoxines les taux de récupération étaient souvent utilisés
alors que pour les résidus de pesticides et de médicaments vétérinaires, l’utilisation des taux de
récupération étaient variables. La Délégation a également indiqué que des différences concernant
l'utilisation et l'application des taux de récupération existaient dans la législation des Gouvernements
membres et étaient pour cette raison susceptibles de créer des problèmes dans le commerce.

43) Quelques délégations ont indiqué que l'utilisation généralisée des taux de récupération pour
chacune des matrices, signifierait un fardeau économique substantiel pour les laboratoires de produits
alimentaires et rendrait cela impraticable, en particulier dans le cas d'analyses multi-résidus, par
exemple des résidus de pesticides. Elles ont souligné qu'il faudrait confier aux analystes chimistes la
tâche de trancher la question : utiliser ou ne pas utiliser les taux de récupération. Cependant, dans tous
les cas il faudrait préciser si les résultats avaient été corrigés ou non et la méthode utilisée pour établir
la correction devait être précisée.

44) Certaines délégations ont indiqué que l'objectif du Codex n'était pas de trouver la "meilleure
évaluation des résultats" en effectuant une analyse chimique, mais d'obtenir des résultats comparables,
et qu'on pourrait y parvenir en offrant des informations sur l'application des taux de récupération et la
méthodologie utilisée à ces fins.

                                           
8 CX/MAS 01/5-Add. 1. CX/MAS 01/5 (commentaires de Cuba, de l'Espagne et de la Communauté européenne)
9 CX/MAS 01/, CX/MAS 01/6-Add.1 (Commentaires de la Finlande et des USA), CX/MAS 10/6-Add.2
(commentaires de Cuba et de l’Allemagne)
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45) Un grand nombre de délégations ont reconnu la valeur scientifique des Directives, mais elles ont
mis en relief les limites existant lors de l'application universelle des taux de récupération dans le cadre
des rapports de résultats analytiques. Entre autres, il a été souligné que les taux de récupération étaient
affectés par divers facteurs, comme le traitement ou l'extraction et qu'il y avait plusieurs secteurs où
les taux de récupération n'étaient pas applicables.

46) Le Comité a reconnu que l'acceptation des deux premières phrases de la Recommandation 1 dans
les Directives de l’UICPA pourrait créer des difficultés, puisque la correction des résultats analytiques
deviendrait par la suite une exigence générale. En revanche, les autres recommandations étaient
acceptables. Le Comité a décidé d'adopter les Directives Harmonisées concernant l’utilisation des
taux de récupération dans les mesures analytiques de l‘UICPA, de l'ISO et de l'AOAC, à l'exception
des deux premières phrases de la Recommandation 110 concernant la demande générale sur la
correction. Il a donné son accord pour recommander à la 24ème Session de la Commission son
adoption par référence aux fins du Codex (voir Annexe III).

HARMONISATION DE LA TERMINOLOGIE ANALYTIQUE CONFORMEMENT AUX
NORMES INTERNATIONALES : LIMITES DES MESURES (Point 6 de l'ordre du jour)11

47) La délégation des Etats-Unis a présenté le document qui examinait la nécessité des caractéristiques
de limite de détermination et de limite de détection, suite à la décision de la dernière session du
Comité. La Délégation est arrivée à la conclusion qu'il n'était pas nécessaire de déterminer ces limites
en routine, une fois que la méthode avait été choisie et a proposé de prévoir une définition du "Plus
bas niveau validé" en tant qu'alternative pour les limites de mesure. Il a été noté que les méthodes
d’analyse doivent être "directement appropriées à la Norme Codex pour laquelle elles sont prévues" et
que les LMR du Codex n'étaient pas établies à la limite de la détection.

48) Quelques délégations ont indiqué que la limite de détection avait été introduite dans les critères
généraux servant à la sélection des méthodes et les différences de terminologie existant en la matière
devraient être résolues. La délégation de l’Uruguay a proposé de prendre en compte la norme ISO
11843 :1999 Capacité de détection. Il a également été noté que l’utilisation du terme « Plus bas niveau
validé » au lieu de «limite de détermination» en relation à la validation des méthodes était cohérent
avec le « plus bas niveau calibré » en relation au contrôle de qualité analytique.

49) Certaines délégations et l'Observateur du COMISA ont exprimé la vue selon laquelle il n'était pas
nécessaire de prévoir des définitions additionnelles en la matière. Il a également été indiqué que le
sujet des limites des mesures était plutôt pertinent pour les résidus de pesticides et les médicaments
vétérinaires, qui n’étaient pas de la responsabilité du CCMAS.

50) L'Observateur de l’AOAC a indiqué que l'harmonisation des définitions et de la terminologie avait
été introduite dans les activités futures de la réunion interinstitutions (IAM) et que le Comité serait
tenu informé de l'évolution ultérieure dans ce domaine.

51) Le Comité est convenu qu'il n'était pas nécessaire d’examiner plus avant les limites des mesures à
ce stade et que, si nécessaire, on pourrait revenir à cette question à une date ultérieure.

INCERTITUDE DES MESURES (Point 7 de l'ordre du jour)

RAPPORT D’ACTIVITE DES ORGANISATIONS INTERNATIONALES CONCERNEES
(Point 7a de l’ordre du jour)

52) La Délégation de l'Irlande a informé le Comité de la publication de la deuxième édition du Guide
EURACHEM/CITAC sur la quantification de l'incertitude dans les mesures analytiques. Les
changements traitant de l'utilisation des données de performance des méthodes et des données de

                                           
10 Les résultats doivent être corrigés en fonction de la récupération, sauf raisons spécifiques pour ne pas le faire.
Les raisons pour ne pas estimer ou utiliser les facteurs de récupération incluent les situations où (a) la limite
analytique est considérée comme empirique, (b) une limite a été fixée, par réglementation ou par contrat, en
utilisant des données non corrigées, ou (c) on sait que les récupérations sont proches de l'unité. Toutefois ... 
11 CX/MAS 01/7
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validation de méthodes permettant de déterminer les composantes de l'incertitude étaient
particulièrement importants pour le Comité. La Délégation a souligné que les exemples avaient été
révisés et que le Guide contenait également une nouvelle section sur la traçabilité. Il a été noté qu'un
résumé était inclus au document CX/MAS 01/8 et que le Guide complet était disponible sur le site
Web EURACHEM (http:// wwwz.vtt.fi/ket/eurachem).

53) La délégation de la Finlande a aussi informé le Comité que la procédure NMKL pour l’expression
de l’incertitude des mesures était en cours de révision et serait harmonisé avec le Guide EURACHEM.

RAPPORT ENTRE LES RESULTATS DES ANALYSES, L'INCERTITUDE DES MESURES
ET LES DISPOSITIONS DES NORMES DU CODEX (Point 7b) de l'ordre du jour)12

54) La Délégation du Royaume-Uni, en présentant le document, a mis en relief les éléments
principaux traités: la terminologie, la méthodologie permettant d'évaluer l'incertitude des mesures et
leur incidence sur l'interprétation des résultats et l’évaluation de la conformité. La Délégation a
souligné que le terme d'incertitude était  largement accepté au sein de la communauté analytique ; que
les laboratoires qui mettaient en œuvre les principes de l’assurance qualité n'avaient pas besoin d'une
évaluation supplémentaire de l'incertitude des mesures selon l'approche de l'ISO composant par
composant et que les résultats devaient en général être présentés avec une incertitude des mesures. Le
Comité a aussi pris note que le Guide 25 de l'ISO/IEC (approuvé par le Codex) a été remplacé par
l'ISO/IEC 17025 qui se réfère à l'incertitude des mesures.

55) Le Comité a examiné les Recommandations présentées à la fin du document et est convenu
qu’elles soient rédigées comme Directives sur l'incertitude des mesures destinées aux gouvernements,
pour circulation à l’étape 3, sous réserve d’approbation comme nouveau travail par la Commission. Le
Comité a eu une discussion approfondie sur ce sujet et a apporté un certain nombre d'amendements et
d'ajouts au texte initial.

56) Le texte de l'Introduction a été révisé à des fins de clarification et pour bien refléter l'importance
de la question. Certaines délégations ont remis en question la disposition selon laquelle on avait
demandé "aux laboratoires d'analyses des produits alimentaires d'être sous contrôle". La Délégation du
Royaume-Uni a souligné que cela était une expression adaptée pour refléter le fait que les laboratoires
appliquaient les principes du Codex portant sur la qualité des résultats des laboratoires.

57) La Délégation de la Finlande a soumis les propositions suivantes pour clarifier le texte; au point 1)
l'incertitude des mesures devrait plutôt être "estimée" et non pas "quantifiée" ; au point 2) il serait
préférable de citer en premier lieu les données disponibles grâce à l’utilisation du contrôle de qualité
interne; au point 4), la référence à la validation intra-laboratoire pourrait être incluse.

58) La Délégation des Etats-Unis soutenue par la Délégation de Thaïlande, a exprimé l’opinion que
l'incertitude des mesures étant un concept relativement récent, il était possible qu'elle ne soit pas bien
connue dans certains pays, et pour cette raison, le Comité devrait reconnaître que la "fiabilité" pouvait
encore être utilisée. La Délégation de l'Irlande a souligné que "l'incertitude" était un terme accepté au
niveau international et que le Codex était une référence dans le commerce international, elle a donc
proposé que la définition ISO soit utilisée, accompagnée d'explications appropriées qui figureraient
dans le texte des Directives.

59) Le Comité est convenu d’inclure la définition de l'incertitude des mesures de l'ISO pour clarifier la
question de la terminologie. En guise de compromis, une note explicative a été ajoutée entre crochets
après la Note 3) pour indiquer que le terme de "fiabilité des mesures" pouvait tout aussi bien être
utilisé.

60) L'Observateur de l'IOFI a indiqué que la question de l'incertitude des mesures était
particulièrement importante pour l'analyse des composants qui étaient présents à de faibles
concentrations comme les arômes, en relation avec les dispositions réglementaires ou la conformité
avec les spécifications. Le Comité a noté que la question de la conformité avait également été discutée

                                           
12 CX/MAS 01/8, CRD 6 (commentaires de la France)
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en rapport avec les facteurs de récupération et devrait être résolue dans une perspective générale (voir
aussi le paragraphe 64).

61) Le Comité est convenu de regrouper les Recommandations 3 et 4, puisque les deux se référaient à
la méthodologie utilisée pour évaluer l'incertitude. La Délégation des Etats-Unis a proposé d'ajouter
une phrase additionnelle pour indiquer comment l'incertitude totale pourrait être déterminée.

62) Les Délégations d'Espagne et d'Uruguay ont souligné que le terme de "fiabilité" avait des
connotations négatives et ne devrait pas être utilisé en espagnol. Pour cette raison, il est important de
préciser que l'expression utilisée était équivalente à « l'incertitude » et qu'elle avait le même sens. Le
Comité est convenu de se référer à un "terme alternatif, équivalent" et a noté que les pays membres
auraient la possibilité de présenter des commentaires quant à la terminologie appropriée dans les
différentes langues. La délégation de l’Irlande a informé le Comité que le Journal d’accréditation et
d’assurance qualité (AQAL) (Volume 1, No. 1, Janvier 1996) comprenait un Glossaire des termes
analytiques dans lequel « l’incertitude des mesures » était traduite dans plusieurs langues.

63) Le Comité est convenu de faire circuler à l’étape 3 un première version de l’Avant-projet de
Directives sur l'incertitude des mesures destinées aux gouvernements, tel qu’il figure à l'Annexe V,
celles-ci devant être approuvée par la Commission dans le cadre des nouveaux travaux.

64) La Délégation du Royaume-Uni a proposé de préparer un document de discussion qui se
pencherait sur les aspects de conformité associés à l'incertitude des mesures, les facteurs de
récupération et l'échantillonnage, car ces diverses questions étaient en rapport les unes avec les autres,
et a invité les délégations intéressées à participer à la préparation du document. Le Comité a bien
accueilli cette proposition car il apparaissait nécessaire d'avoir des recommandations pratiques pour les
gouvernements et les laboratoires chargés du contrôle alimentaire dans ce domaine, et il est convenu
que cette question serait débattue à sa prochaine session (voir aussi le para 60).

VALIDATION INTERNE DES METHODES (Point 8 de l'ordre du jour)13

65) Le Comité a rappelé que la dernière session avait donné son accord pour étudier le projet révisé de
Directives harmonisées pour la validation interne des méthodes d'analyse de l'UICPA quand celles-ci
seraient disponibles. Il avait également été d'accord pour que la Délégation des Pays-Bas prépare un
document de discussion sur les caractéristiques des méthodes validées intra-laboratoire en vue de leur
étude à la prochaine session.

66) Le Comité est convenu qu’il était préférable d’utiliser le terme « validation par un seul
laboratoire » plutôt que « validation interne » comme proposé par la Délégation de la République
Tchèque.

67) La Délégation des Pays-Bas a rappelé que cette question était essentiellement pertinente pour la
détermination des résidus de pesticides et de médicaments vétérinaires, puisque relativement peu
d’études en collaboration sur ces méthodes étaient disponibles et elle a proposé les recommandations
suivantes en vue de leur étude par le Comité: reconnaître l'utilisation d'une validation par un seul
laboratoire aux fins du Codex; adopter les critères pour les méthodes validées en intra laboratoire aux
fins du Codex; et adopter les Directives préparées par la FAO/IAEA/AOAC dans ce but.

68) La Délégation du Royaume-Uni a indiqué que les Directives de l'UICPA fournissaient une
orientation sur la validation interne, mais qu'elle ne devrait pas généralement remplacer les études en
collaboration, et elle a souligné que ces deux questions devraient être considérées séparément par le
Comité: la validation interne et l'utilisation de tests d’aptitude. La Délégation a également attiré
l'attention du Comité sur les exemples présentés aux Annexes II et III qui reflètent les expériences
pratiques du Royaume-Uni dans ce domaine.

                                           
13 CX/MAS 01/9
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Directives de l’UICPA

69) Le Comité a noté que les Directives n'avaient pas encore été publiées sous leur forme finale par
l'UICPA et que pour cette raison il n'était pas possible de proposer leur adoption en tant que référence
à la présente session.

70) L'Observateur de l'AOAC a indiqué que l'AOAC n'avait pas encore harmonisé son approche avec
les Directives de l'UICPA car celles-ci ne présentaient pas de recommandation pratique sur la marche
à suivre en cas d'une validation par un seul laboratoire. Cette opinion a été soutenue par quelques
délégations. La Délégation du Royaume-Uni a souligné que les Directives de l'UICPA étaient plutôt
destinées à servir de document cadre et non pas de manuel détaillé pour les laboratoires d’analyses de
produits alimentaires, et il a invité les gouvernements et les organisations internationales à soumettre
leurs commentaires à l'UICPA.

71) La Délégation de l'Irlande a informé le Comité que le Guide EURACHEM "L'aptitude aux fins
des méthodes analytiques. Un Guide de laboratoire pour la validation de méthodes et sujets afférents"
pourrait fournir une orientation utile aux laboratoires d’analyses de produits alimentaires sur la
validation intra laboratoire. Le Comité a noté que le NMKL avait établi une procédure sur la
validation interne et que le NMKL avait aussi récemment publié des directives sur l’utilisation des
matériels de référence certifiés : Procédure NMKL No. 9 (2001) Evaluation des résultats dérivés de
l’analyse des matériels de référence certifiés.

72) La Délégation des Etats-Unis a proposé de formuler autrement la fin du deuxième paragraphe à la
Section 4.4 Méthode et effets de laboratoires car "la fonction Horwitz dévie à des concentrations
inférieures à 120ppb environ".

Exigences pour la validation par un seul laboratoire

73) Le Comité a eu un échange de vues sur les critères proposés au document de travail (page 2).

74) La Délégation de l'Allemagne, soutenue par d'autres délégations et observateurs, a exprimé le
souhait que l'utilisation d'une validation par un seul laboratoire ne soit pas restreinte aux méthodes
multi-résidus et que cette recommandation soit révisée (paragraphe 8a). Quelques délégations ont
souligné que ce problème était plus général, car les laboratoires devaient développer de nouvelles
méthodes à des fins de contrôle des produits alimentaires, pour détecter des substances qui
représentaient un risque pour la santé comme les dioxines ou les contaminants dans les matériaux au
contact.

75) La Délégation de l'Allemagne a également souligné que les recommandations pouvaient être en
contradiction avec la démarche critères déjà approuvée par le Comité, en particulier parce que
certaines méthodes futures pourraient être présentées seulement sous la forme de critères. Le Comité a
été d'accord que ces questions soient traitées à l'occasion de la révision de la section des "Exigences".

Relations avec le CCPR et le CCRVDF

76) Le Représentant de la FAO/IAEA a informé le Comité de ce que les exposés présentés à l'Atelier
international sur les principes et les pratiques de la validation des méthodes de
l'AOAC/FAO/IAEA/IUPAC (4 au 6 novembre 1999)14 ont été publiés dans la littérature scientifique, y
compris les Directives pour la validation par un seul laboratoire des méthodes analytiques pour les
concentrations au niveau de traces des produits chimiques organiques, qui ont été par la suite finalisées
par la Consultation FAO/IAEA/AOAC (8 au 11 novembre 1999).

77) Le Représentant a attiré l'attention du Comité sur la nécessité d'une approche harmonisée pour la
validation intra laboratoire dans les domaines des résidus de médicaments vétérinaires et des résidus
de pesticides, et il a souligné l'importance du travail effectué par la FAO/IAEA dans ce domaine. La
Délégation des Pays-Bas a proposé de transmettre les Directives au CCPR et au CCRVDF.

                                           
14 Principes et pratiques de la validation de méthodes, Société royale de chimie, Cambridge, 2000.
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78) La Délégation de la Suède a rappelé que d’après la partie (g) de son mandat, le Comité pouvait
faire des recommandations générales adressées aux autres comités sur les procédures et les protocoles,
comme les Directives de l'UICPA, même si ces comités étaient responsables du développement de
leurs propres méthodes.

79) Le Secrétariat a confirmé que le CCMAS pourrait adresser des recommandations générales sur la
méthodologie à tous les autres Comités et cela s'appliquerait aux Directives de l'UICPA. Cependant,
cela ne faisait pas partie de son mandat de considérer et de faire des recommandations sur un
document qui couvrait exclusivement des résidus chimiques, comme les Directives
FAO/IAEA/AOAC mentionnées ci-dessus.

80) Le Secrétariat a également rappelé que la pratique habituelle pour les Agences des Nations Unies
était de distribuer les rapports des consultations d’experts aux Comités du Codex lorsque les
recommandations adoptées par ces consultations exigeaient une considération spécifique par les
Comités. Cela avait été le cas, par exemple, pour la Consultation sur la validation des méthodes
analytiques pour le contrôle des aliments tenue en 1997 avec la FAO/IAEA15, et c’était la pratique
courante pour les Consultations de la FAO/OMS. En conformité avec la procédure habituelle, on
pouvait attendre que les sessions prochaines du CCPR et du CCRVDF aient l'opportunité d'étudier les
rapports de l'Atelier AOAC/FAO/IUPAC/IAEA et ceux des Consultations FAO/IAEA/AOAC, y
compris les Directives lorsqu’elles seront distribuées par la FAO/IAEA.

81) Le Comité a été informé que la dernière session du CCRVDF avait pris note des résultats
généraux de l'Atelier de la FAO/IUPAC/IAEA et de la Consultation FAO/IAEA/AOAC16, et que le
CCPR avait pris note des résultats de la Consultation FAO/IAEA/AOAC17, mais les rapports
pertinents et les Directives n’avaient pas été publiés à l’époque. Les Comités étaient déjà convenus de
prendre en compte les recommandations pertinentes faites à ces réunions tout en développant les
critères pour établir des méthodes analytiques appropriées.

82) Le Comité a pris note de ce que l'Atelier et la Consultation avaient fait un certain nombre de
recommandations concernant la validation par un seul laboratoire, y compris les Directives, et il a
invité le CCPR et le CCRVDF à continuer à les étudier pour pouvoir assurer une approche harmonisée
du Codex sur la validation par un seul laboratoire.

Actions futures

83) Le Comité a généralement reconnu que la validation par un seul laboratoire pourrait être utilisée
aux fins du Codex et il est convenu que la prochaine session considérerait l'introduction d'un texte
spécifique dans le Manuel de procédure à ces fins.

84) Le Comité a été d'accord pour étudier la version publiée des Directives harmonisées pour la
validation interne des méthodes d'analyse de l'UICPA à sa prochaine session en vue de son adoption
en tant que référence. La Délégation des Pays-Bas, avec l'assistance des pays intéressés, procéderait à
la révision du document sur les Exigences pour la validation par un seul laboratoire à la lumière des
discussions de la présente session. En outre, la Délégation du Royaume-Uni préparerait un document
sur la validation des méthodes par l'utilisation des résultats d'essais d’aptitude en tant que sujet séparé.

APPROBATION DES DISPOSITIONS RELATIVES AUX METHODES D'ANALYSE DANS
LES NORMES DU CODEX (Point 9 de l’ordre du jour)18

85) Le rapport du Groupe de travail ad hoc sur l'approbation des méthodes d'analyse (CRD 1) a été
présenté par son président, le Dr William Horwitz (USA). Le Dr Gregory Diachenko en a été le
rapporteur. Les pays et organisations internationales suivants ont participé au Groupe de travail :

                                           
15 Food and Nutrition Paper No 68, Rome 1998
16 ALINORM 01/24, par. 152-153
17 ALINORM 01/31, par. 99-101
18 CX/MAS 01/10, CX/MAS 01/10-ADD.1 CRD 1 (rapport du Groupe de travail ad hoc)
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Brésil, Finlande, Allemagne, Hongrie, Japon, Malaisie, Royaume-Uni, Etats-Unis, AOAC
International, CEN, CE, FIL, ISO et NMKL.

86) Le Comité est convenu de remplacer la méthode générale du Codex pour le cuivre (AOAC
971.20) par la Méthode NMKL originale 139 (1991) pour le plomb, le cadmium, le cuivre, le fer et le
zinc dans les aliments par l'AAS après une calcination sèche qui est également identique à l'AOAC
999.11 (comme méthode du Type II). Le Comité a aussi approuvé la méthode NMKL 161 (1998) qui
utilise la digestion par micro-ondes suivant l'AAS et la méthode identique AOAC 991.10, comme
méthode générale du Codex du Type III pour le plomb, le cadmium, le zinc, le cuivre et le fer dans les
aliments.

87) Le Comité a conclus que la méthode NMKL proposée par le Comité sur les additifs alimentaires et
les contaminants pour l'analyse de l’ochratoxine A dans les céréales et les produits à base de céréales
semblait bien fonctionner pour les produits spécifiés à un niveau supérieur à 2ng/g. Le Comité a aussi
considéré qu'il ne serait pas correct du point de vue de la procédure d'approuver une méthode avant
qu'on ait établi une disposition pertinente du Codex. Il a aussi été souligné que d'autres méthodes
étaient à présent en cours de validation pour l'ochratoxine A et que le CCFAC pourrait aussi les
étudier.

88) Le Comité a été informé de ce que la référence à l'ICUMSA GS 2/3 pour mesurer le sucre inverti
dans les sucres mous et le sucre brun n'était pas correcte et que la référence correcte était ICUMSA GS
1/3/7-3.

89) Le Comité a pris note des commentaires écrits du CEFS concernant la différence des résultats dans
la détermination des valeurs de la couleur pour le sucre ayant des valeurs pour la couleur supérieures à
60 UI en utilisant différentes méthodes ICUMSA. Cependant, la méthode ICUMSA GS 2/3-10 (1998)
a été retenue sur la base de la recommandation du Comité chargé des produits.

90) Le Comité a décidé de supprimer les méthodes servant à la détermination de l'arsenic et du plomb
dans les normes pour le sucre, puisqu'il n'y avait pas de dispositions pour ces contaminants.

91) Le Comité a changé le statut "d'approuvé" en "approuvé à titre temporaire" pour plusieurs
méthodes figurant dans la norme sur le miel, du fait d’un manque d’information sur les études inter-
laboratoires et en conformité avec les décisions précédentes.

92) Le Comité est convenu de demander des clarifications au Comité sur les sucres concernant la
disponibilité du réactif spécifique pour la méthode Phadebas.

93) Le Comité a accepté les informations de la Délégation de la Norvège au sujet de la disponibilité
des études en collaboration et a approuvé la méthode WEFTA pour la détermination du sel dans les
poissons salés de la Famille des Gadidae en tant que méthode du Type II, tout en précisant que le
résultat serait calculé sur la base de la teneur en chlorure. Le Comité est également convenu que la
méthode servant à déterminer l'histamine dans les harengs salés de l'Atlantique (AOAC 997.13) soit
applicable à toutes les espèces de poissons où l'histamine était une préoccupation et il a approuvé la
méthode pour "les poissons et les produits de la pêche", puisque que celle-ci serait appliquée pour
toutes les normes pertinentes.

94) Comme il y avait des dispositions séparées concernant l'humidité et la matière sèche dans les
différentes normes pour les fromages, le Comité a décidé de prévoir des données séparées pour ces
dispositions.

95) Le Comité a décidé de supprimer la référence à une déviation de ± 2 º C dans la norme sur les
fromages de lactosérum, puisque les informations exactes pour cette valeur ont été introduites dans la
norme et que le document concernant l'approbation ne contenait que le principe de la méthode.

96) Le Comité a supprimé la référence à la norme ISO non publiée pour la détermination du
Streptococcus thermophilus dans les laits fermentés (yaourts) et a décidé de ne pas approuver les
méthodes pour les protéines et la matière sèche dans la norme sur les fromages non affinés, y compris
les fromages frais, puisque ces dispositions ne figuraient pas dans la norme.
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97) Le Comité n'a pas approuvé les méthodes pour la détermination de la teneur en matière grasse
dans le projet de norme sur les poudres de cacao et il a demandé au CCCPC de démontrer la validation
par des études en collaboration et d’apporter des informations sur l'objectif et le type de la méthode.
Le Comité n’a pas approuvé la méthode pour la détermination du cuivre dans l’Avant-projet de norme
sur le chocolat et les produits de chocolat et a demandé au Comité d'étudier l'adoption de l'une des
méthodes générales du Codex sur le cuivre pour déterminer le pourcentage de matière grasse dans les
produits.

98) La référence au Comité pour les fruits et légumes traités a été ajoutée dans la section sur les
produits de noix de coco aqueux car le projet de norme (dont l'initiative avait été prise par le CCASIA)
était actuellement en cours d’examen dans ce Comité. Le Comité est également convenu de demander
au CCPFFV d'examiner les questions qu’il lui avait adressées précédemment concernant le projet de
Norme pour les pickles, lorsqu’il finaliserait la norme.

Approbation des dispositions sur les méthodes d'échantillonnage

99) Le Comité a approuvé les dispositions d'échantillonnage dans plusieurs normes sur les produits
laitiers. Le Comité a aussi approuvé ces dispositions dans le projet de norme pour les produits de
protéines de blé et il a modifié la référence à la norme ISO.

Méthodes pour la détection des aliments irradiés

100) La Délégation de la Suède, parlant au nom des Etats membres de l'UE participant à la présente
session et présentant une position commune de la CE, a présenté le CRD 3 et l'addendum au CRD 3, et
a rappelé que la norme générale du Codex pour l'étiquetage des denrées alimentaires préemballées
exigeait l'étiquetage obligatoire des aliments irradiés et que pour cette raison, il était nécessaire
d'établir des méthodes aux fins de contrôle. La Délégation a souligné, que  avec l'assistance de la
Division conjointe FAO/IAEA chargée des techniques nucléaires appliquées dans l'agriculture, un
certain nombre de méthodes avaient été mises au point et validées et que ces méthodes avaient été
ensuite normalisées par le CEN. La Délégation a proposé de considérer et d'approuver cinq méthodes
pour la détection des différents aliments irradiés, comme présenté au CRD 3.

101) L’Observateur de l’AOAC a fait ressortir que le Comité sur les additifs alimentaires et les
contaminants n’avait pas proposé de méthodes pour la détection de l’irradiation des aliments, et a
indiqué que les méthodes sont proposées par les comités sur les produits bien avant la réunion pour
que le Groupe de travail sur l’approbation des méthodes du CCMAS puisse les examiner. Quelques
délégations et le Secrétariat ont rappelé que la disposition du Codex visée était l’exigence d’étiquetage
des aliments irradiés dans la norme générale pour l'étiquetage des denrées alimentaires préemballées,
qu’il était dans le mandat du Comité d’examiner les méthodes générales et qu’il ne s’agissait pas d’une
approbation des méthodes proposées par les comités sur les produits.

102) La Délégation des Etats-Unis a indiqué qu'en dépit des nombreuses références, il n'y avait pas
de bibliographie sur les méthodes et que la procédure habituelle du Comité était d'étudier de telles
questions par l'intermédiaire du Groupe de travail.

103) Suite à la demande de la Délégation de l'Australie au sujet des résultats faussement positifs et
négatifs, l'Observateur de la CE a indiqué que les méthodes fournissaient un très haut pourcentage
d'échantillons correctement identifiés qui dans certains cas correspondaient même à 100 %. Il a été
souligné que ces méthodes étaient actuellement utilisées dans la pratique dans quelques pays avec un
succès significatif et étaient entièrement validées.

104) La Délégation du Royaume-Uni a demandé avec insistance au Comité de prendre une position
plus dynamique au sujet de ces questions importantes et a donné son soutien à ce que les méthodes
proposées soient étudiées et approuvées à la présente session. Cette vue a été soutenue par quelques
autres délégations et le Représentant de la FAO/IAEA.

105) Le Comité a procédé à un débat approfondi sur la détermination des types des méthodes
proposées. Certaines délégations ont indiqué que ces méthodes pourraient être classées comme Type I
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parce qu'elles ne fournissaient qu'une estimation d’un résultat positif ou négatif, alors que d'autres
délégations ont souligné que les méthodes pouvaient être différenciées entre le Type II et le Type III.

106) Le Comité a décidé d'approuver les méthodes proposées et est parvenu à la conclusion que la
méthode EN 1785:1996 sur la détection des produits irradiés contenant des matières grasses basée sur
l'analyse GS/MS de 2-alkylcyclobutanones, devait être approuvée comme Type III et que les méthodes
restantes seraient spécifiées comme Type II (voir Annexe IV).

RAPPORT DE LA REUNION INTERINSTITUTIONS SUR LES METHODES D'ANALYSE
(Point 10 de l'ordre du jour)19

107) Le projet de rapport de la 14ème Réunion Interinstitutions a été présenté par l'Observateur de
l'AOAC International. Le Comité a été informé de ce que 20 organisations internationales avaient
participé à la réunion et que la réunion avait beaucoup apprécié la présidence du Dr Roger Wood
(Royaume-Uni).

108) Le Comité a été informé de ce que trois nouvelles organisations (la Société des chimistes
américains des huiles (AOCS), l'Association nationale des transformateurs de produits alimentaires
(NFPA) et l'Institut de recherches de l'AOAC) avaient été admises comme nouveaux membres.
L'Observateur a souligné que plusieurs questions pouvaient être de pertinence directe pour le CCMAS
et pour les autres comités du Codex, comme l'harmonisation de la terminologie analytique en accord
avec les normes internationales, l'assurance qualité dans l’analyse des produits alimentaires, les
politiques et les pratiques afférentes à l'utilisation des techniques brevetées, l’évaluation des méthodes
d'analyse normalisées, les effets des essais d’aptitude etc.

109) L'Observateur a attiré l'attention du Comité sur la liste des actions et a indiqué que le projet de
rapport, une fois finalisé, serait placé sur le site web de l'AOAC sur: www.aoac.org

110) Le Comité a pris note du rapport présenté sur la 14ème IAM et a exprimé ses remerciements à
l'IAM pour avoir offert dans de nombreux domaines un appui technique au travail du Comité.

AUTRES QUESTIONS ET TRAVAUX FUTURS (Point 11 de l’ordre du jour)

Le Comité a noté que ses travaux futurs consisteraient en les questions suivantes :

- Avant-projet de Directives générales sur l'échantillonnage

- Avant-projet de Directives sur l'incertitude des mesures

- Considération de Directives sur l'utilisation de la démarche-critères, y compris la prise en compte
des situations de litiges

- Validation par un seul laboratoire

- Validation des méthodes en utilisant les résultats des essais d’aptitude

- Utilisation des résultats analytiques: échantillonnage, relations entre les résultats analytiques,
l'incertitude, les facteurs de récupération et les spécifications dans les normes du Codex

- Méthodes d'analyse pour la détection et l'identification des OGMs

- Méthodes d'analyse pour la détermination des dioxines

- Approbation des méthodes dans les normes du Codex

DATE ET LIEU DE LA PROCHAINE SESSI0N (Point 12 de l'ordre du jour)

111) Le Comité a été informé que la prochaine session du Comité était provisoirement prévue à
Budapest en novembre 2002. La date et le lieu exacts seraient déterminés par le gouvernement hôte et
le Secrétariat du Codex, sous réserve d’approbation par la Commission du Codex Alimentarius.

                                           
19 CRD 2 (Projet de rapport sur la 14ème réunion Interinstitutions (IAM-14)).
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ETAT D’AVANCEMENT DES TRAVAUX

Sujet Etape Mesure à prendre par: Référence dans
ALINORM 01/23

Amendements au Manuel de procédure
- Critères régissant le choix des

méthodes d’analyse utilisant la
démarche critères

- Relations entre les comités s’occupant
de produits et les comités s’occupant
de questions générales

- Directives et instructions de travail
pour faciliter l’application de la
démarche critères

CCGP
Gouvernements
24e CCA

par. 33 et 41
Annexe II

Directives UICPA concernant l’utilisation
des taux de récupération dans les mesures
analytiques (pour adoption par référence)

(*) Gouvernements
24e CCA

par. 46
Annexe III

Approbation des méthodes d’analyse et
d’échantillonnage, y compris les méthodes
générales

Gouvernements
24e CCA

par. 86 à 106
Annexe IV

Avant-projet de directives générales sur
l’échantillonnage

3 France
Gouvernements
24e CCMAS

par. 24

Avant-projet de Directives sur l’incertitude
des mesures

1/2/3 24e CCA
Gouvernements
24e CCMAS

par. 63
Annexe V

Avant-projet de Directives sur l’évaluation
des méthodes d’analyse acceptables

1/2/3 24e CCA
Royaume-Uni
24e CCMAS

par. 34

Validation interne des méthodes
- Validation par un seul laboratoire

- Utilisation des systèmes d’essais
d’aptitude

Pays-Bas
 IUPAC
Royaume-Uni

par. 84

                                                     
* Equivalent à l’étape 8
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ALINORM 01/23
ANNEXE II

PROPOSITION D’AMENDEMENTS AU MANUEL DE PROCÉDURE

PARTIE 1 – AMENDEMENTS AUX SECTIONS ACTUELLES

1. PRINCIPES POUR L'ÉLABORATION DES MÉTHODES D'ANALYSE DU CODEX
Adjonction d'une nouvelle section à la fin des Critères généraux régissant le choix des

méthodes d'analyse, comme suit:

Critères généraux régissant le choix des méthodes d'analyse à l'aide de la démarche-critères
Dans le cas de méthodes Codex de type III, des critères méthodologiques pourront être identifiés et des
valeurs quantifiées pour incorporation dans la norme de produit Codex appropriée. Les critères
méthodologiques élaborés comprendront les critères de la section Méthodes d’analyse, paragraphe (c)
ci-dessus ainsi que tout autre critère pertinent, par exemple les facteurs de récupération.

2. RELATIONS ENTRE LES COMITÉS S'OCCUPANT DE PRODUITS ET LES
COMITÉS S'OCCUPANT DE QUESTIONS GENERALES – MÉTHODES D'ANALYSE
ET D'ECHANTILLONNAGE
Adjonction de deux nouveaux paragraphes à la fin de la section "Pratique usuelle", comme suit:

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

En outre, le Comité du Codex sur les méthodes d’analyse et d’échantillonnage identifiera des valeurs
numériques pour les critères auxquels il souhaiterait que ces méthodes se conforment."
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PARTIE 2: ADDITION D’UNE NOUVELLE SECTION DANS LES PRINCIPES POUR
L'ÉLABORATION DES MÉTHODES D'ANALYSE DU CODEX

PROPOSITION DE DIRECTIVES ET INSTRUCTIONS DE TRAVAIL POUR FACILITER
L’APPLICATION DE LA DÉMARCHE CRITÈRES À LA SÉLECTION DES MÉTHODES

D’ANALYSE AUX FINS DU CODEX

(pour inclusion à la fin des PRINCIPES POUR L'ÉLABORATION DES MÉTHODES
D'ANALYSE DU CODEX)
INTRODUCTION ET HISTORIQUE
Historiquement, la Commission du Codex Alimentarius a confirmé des méthodes d’analyse spécifiques aux
fins du Codex. Ces méthodes d’analyse doivent répondre à des critères de qualité spécifiés dans le Manuel de
Procédure. Cependant, la Commission a récemment adopté la “démarche critères” (basée sur la performance)
pour l’approbation des méthodes d’analyse aux fins du Codex dans certaines situations. Cette démarche
permet la confirmation des critères pour les méthodes par la Commission plutôt que l’adoption de méthodes
d’analyse spécifiques.

Ces directives définissent des instructions de travail indiquant comment et quand cette nouvelle démarche
devrait être utilisée par les Comités du Codex sur les produits lorsqu’ils recommandent des méthodes
d’analyse à confirmer par le Comité du Codex sur les méthodes d’analyse et d’échantillonnage, et leur
approbation finale par la Commission.

SYSTÈME ACTUEL
La procédure actuelle pour l'adoption de méthodes d'analyse au sein du système Codex impose au CCMAS
d’examiner et de confirmer les méthodes d’analyse proposées par les Comités s’occupant de produits
lorsqu’ils élaborent leurs normes Codex. Le CCMAS peut en outre proposer des méthodes d’analyse
d’application générale (par exemple, pour les éléments traces). Les méthodes d’analyse proposées par les
Comités s’occupant de produits ou par le CCMAS peuvent être du type I, II, III ou IV; ces types sont définis
dans les directives concernant les méthodes d’analyse et d’échantillonnage du Codex qui figurent dans le
Manuel de procédure de la Commission du Codex Alimentarius (3). On y reconnaît qu’il existe
essentiellement deux sortes de méthode d’analyse, à savoir:

♦ les procédures critères ou empiriques, où le résultat de l’analyse dépend de la méthode utilisée (par
exemple, la détermination des “matières grasses” dans un aliment); et

♦ la détermination d’une substance chimique discrète où le résultat de l’analyse ne dépend pas en principe
de la méthode utilisée (appelée parfois méthode rationnelle).

En outre, pour des méthodes d’analyse particulières, la préférence devrait être donnée à celles dont la
fiabilité a été établie compte tenu des critères suivants, choisis selon le cas:

♦ spécificité

♦ exactitude

♦ précision; répétabilité intralaboratoire des résultats (dans un laboratoire), reproductibilité
interlaboratoires des résultats (dans un laboratoire et dans plusieurs laboratoires)

♦ limite de détection

♦ sensibilité

♦ utilité pratique et applicabilité dans des conditions normales de laboratoire

♦ autres critères pouvant être choisis en fonction des besoins.

De plus,

♦ la méthode devrait être choisie en fonction de son utilité pratique et la préférence accordée aux méthodes
applicables aux fins de routine,

♦ toutes les méthodes d’analyse proposées doivent être directement appropriées à la norme Codex à
laquelle elles sont destinées,
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♦ les méthodes d’analyse applicables uniformément à divers groupes de produits devraient être préférées

aux méthodes qui ne sont applicables qu’à des produits individuels,

♦ il convient d’accorder la préférence aux méthodes officielles d’analyse élaborées par des organisations
internationales s’occupant elles-mêmes d’une denrée alimentaire ou d’un groupe de denrées alimentaires.

LA NOUVELLE DÉMARCHE

La nouvelle démarche ne s’appliquera qu’à la détermination des substances chimiques à analyser (c’est-à-
dire les méthodes du type III). Néanmoins, il faut noter que la plupart des méthodes empiriques (c’est-à-dire
les méthodes du type I) ont déjà été adoptées par la Commission du Codex Alimentarius. Les méthodes
empiriques spécifiques déjà adoptées par la Commission restent attachées à la norme appropriée. Elles n’ont
pas besoin d’être réexaminées, à moins que la norme elle-même ne fasse l’objet d’un nouvel examen. Dans
ce cas, le Comité du Codex s’occupant de produits devra encore recommander une seule méthode de type I
qui sera évaluée par le Comité du Codex sur les méthodes d’analyse et d’échantillonnage en toute objectivité.

Lorsqu’un Comité du Codex s’occupant de produits a élaboré une norme et la méthode d’analyse qui s'y
rapporte, il doit décider si la méthode qui doit aussi être élaborée est une procédure empirique de type I, une
méthode de Type II, une procédure rationnelle de type III ou une procédure de type IV. Le Comité du Codex
s’occupant de produits devra alors poursuivre ses travaux comme suit:

Méthode de type I
Dans le système actuel, il s'agit d'une méthode qui définit une valeur qu'il n'est possible d'obtenir qu'aux
termes de la méthode per se et qui est, par définition, la seule utilisée pour établir la valeur acceptée de
l'élément mesuré.

La procédure pour les méthodes de type I reste inchangée, c'est-à-dire que des méthodes spécifiques sont
jointes à la norme de produit, puis considérées pour confirmation par le CCMAS. S'agissant de méthodes
empiriques, c'est-à-dire de méthodes dont le résultat est étroitement lié à la méthode utilisée pour l'obtenir, il
n'est pas opportun de séparer la spécification et la méthode employée pour déterminer la spécification.

Le Comité s’occupant de produits choisira la méthode appropriée de type I comme il le fait actuellement.
Celle-ci devra répondre aux critères ci-dessus. Elle sera transmise au CCMAS pour examen et confirmation.
Il n’y aura pas de changement par rapport au système actuel.

Le nombre de méthodes de type I que le CCMAS sera appelé à confirmer, devrait diminuer dans les années à
venir, car le nombre de critères liés à des produits spécifiques sans méthodes correspondantes diminue. Au
plan international, on a tendance à considérer que l'innocuité des produits alimentaires a davantage
d'importance que les aspects liés à la composition et au produit. Le Codex suit cette tendance, et la majorité
des méthodes proposées par des Comités “actifs” du Codex vise donc une substance chimique discrète
identifiable (c’est-à-dire que ce sont des méthodes de type II ou III). En outre, il semble qu’il y ait “peu” de
méthodes différentes pour chaque procédure empirique spécifique, de sorte que le point de vue analytique
demeure relativement “stable” dans le temps.

Méthodes de type II et III
Type II: Méthode de référence. Les méthodes de Type II sont maintenues.

Type III: Méthode de remplacement approuvée. Dans le système actuel, c’est une méthode qui répond à tous
les critères définis par le Comité du Codex sur les méthodes d’analyse et d’échantillonnage aux fins de
contrôle, d’inspection ou de réglementation.

Le Comité du Codex s’occupant de produits pourra continuer de proposer une méthode d’analyse appropriée
pour la substance chimique à déterminer, ou mettre au point une série de critères auxquels chaque méthode
devra se conformer. On s’attend toutefois à ce que le Comité du Codex s’occupant de produits trouve plus
facile de recommander une seule méthode et de demander au CCMAS de “convertir” cette méthode en un
critère approprié. Le critère sera ensuite confirmé par le CCMAS et fera partie intégrante de la norme de
produit Codex remplaçant la méthode d’analyse recommandée. Si le Comité du Codex s’occupant de
produits décide d’élaborer lui-même le critère au lieu de laisser cette tâche au groupe de travail du CCMAS
chargé de la confirmation, il devra suivre les instructions données pour l’élaboration de critères spécifiques,
comme indiqué ci-après. Ces critères doivent être approuvés/recommandés pour la détermination en
question.
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Cependant, la responsabilité principale de présenter des méthodes d’analyse et des critères appartient aux
comités sur les produits. Si un comité sur les produits ne peut pas fournir une méthode d’analyse ou des
critères malgré de nombreuses demandes, alors le CCMAS peut fournir une méthode appropriée et
“convertir” cette méthode en critères appropriés.

Lorsque le CCMAS confirme, ou recommande, une méthode de type II ou de type III, il examine
l’applicabilité de la méthode dans une situation donnée. Parfois, plusieurs méthodes pour le même dosage
sont examinées par le CCMAS en vue de confirmation: l’une d’entre elles sera retenue, sur des bases souvent
arbitraires, comme méthode du type II, les autres étant classées comme méthodes de type III.

Dans l'avenir, toute méthode dont on pourra prouver qu’elle répond aux caractéristiques d’analyse données
sera “approuvée” aux fins du Codex en tant que méthode de type III.

Les caractéristiques d’analyse Codex “approuvées” comprendront au minimum les critères numériques ci-
après ainsi que les critères généraux indiqués dans le Manuel de procédure du Codex:

- précision (dans un laboratoire et dans plusieurs laboratoires, mais dérivant de données d’essais
interlaboratoires plutôt que de considérations sur l’incertitude des mesures)

- récupération

- sélectivité (effets d’interférence, etc.)

- applicabilité (matrice, fourchette de concentration et préférence accordée aux méthodes "générales")

- limites de détection/détermination, s'il convient pour la détermination considérée.

- linéarité

Le CCMAS produira les données correspondant aux critères indiqués ci-dessus. Le CCMAS a défini les
termes à employer pour chacune des caractéristiques à évaluer. Cette terminologie est indiquée dans
l'Annexe I. Le laboratoire devra démontrer que quelle que soit la méthode utilisée, son application
correspond aux normes de qualité des laboratoires telles qu’elles sont adoptées à présent par la Commission
du Codex Alimentarius.

Beaucoup de données requises par le CCMAS devraient lui être fournies par les comités sur les produits,
suite à l’adoption de la liste de contrôle nécessaire pour évaluer les méthodes d’analyse soumises pour
confirmation au Comité du Codex sur les méthodes d’analyse et d’échantillonnage.

Dans la pratique il convient de noter que cette information est rarement ou jamais fournie par les comités sur
les produits.

Méthodes de type IV
Dans le système actuel, il s’agit d’une méthode traditionnelle ou encore d’une méthode d’application récente,
mais pour laquelle on n’a pas encore déterminé les critères exigés par le Comité du Codex sur les méthodes
d’analyse et d’échantillonnage.

Les méthodes de type IV continueront d’être traitées comme elles le sont actuellement, c’est-à-dire que le
CCMAS en “prendra note” sans toutefois les confirmer officiellement. Les méthodes de type IV peuvent
devenir des méthodes de type I, II et  III.

Les méthodes du type IV continueront à être traitées à part en tant que procédures provisoires. Il ne sera pas
possible de les transformer en critères car leurs caractéristiques de précision seront inconnues: les méthodes
du type IV n’ont pas fait l’objet d’un essai interlaboratoires.

CONVERSION DE MÉTHODES D’ANALYSE SPÉCIFIQUES EN CRITÈRES
MÉTHOLOGIQUES PAR LE CCMAS

Le CCMAS confirme des méthodes d’analyse spécifiques qui lui sont transmises par les Comités du Codex
s’occupant de produits. Il recommande également l’adoption de certaines méthodes générales d’analyse
Codex qui ne sont pas liées à une norme de qualité spécifique. Le CCMAS prendra les informations qui
devraient lui être fournies par le Comité du Codex chargé de la confirmation de la méthode, et les convertira
en caractéristiques d'analyse généralisées appropriées. Le Comité convertira en critères les méthodes de type
II et III qui lui sont envoyées en vue de confirmation.
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Pour que la conversion puisse être effectuée, des informations sur les critères suivants seront nécessaires:

♦ exactitude

♦ applicabilité (matrice,  fourchette de concentration et préférence accordée aux méthodes “générales”)
limite de détection limite de détermination

♦ précision; répétabilité intralaboratoire des résultats (dans un laboratoire), reproductibilité
interlaboratoires des résultats (dans un laboratoire et dans plusieurs laboratoires), mais dérivant de
données d’essais interlaboratoires plutôt que de considérations sur l’incertitude des mesures

♦ récupération

♦ sélectivité

♦ sensibilité

♦ spécificité (effets d’interférence, etc.)

♦ linéarité

Ces termes, et d'autres encore, sont définis dans l'Annexe I. Les définitions sont accompagnées s'il y a lieu de
remarques, ainsi que des valeurs numériques acceptables proposées.

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

En outre, le CCMAS identifiera des valeurs numériques pour les critères auxquels il souhaiterait que ces
méthodes se conforment, c’est-à-dire que son action sera aussi bien proactive que réactive.

ACCEPTABILITÉ DES VALEURS UTILISÉES

Les définitions nécessaires pour la mise en pratique des directives figurent dans le Manuel de procédure du
Codex, avec l'ajout des remarques formulées dans l'Annexe II.

MESURES RÉTROACTIVES

Un grand nombre de méthodes ont déjà été adoptées par le Codex. Il est proposé de les laisser telles quelles
et, si la démarche-critères est adoptée, de ne présenter sous forme de critères que les méthodes qui doivent
encore être élaborées en normes Codex ou confirmées par le CCMAS, excepté dans les cas où des méthodes
multiples sont considérées pour confirmation comme méthodes du type III par le CCMAS, par exemple pour
la détermination des éléments trace.

ANNEXE I: TERMINOLOGIE ANALYTIQUE UTILISÉE PAR LE CODEX ET
RENSEIGNEMENTS SUR LES VALEURS NUMÉRIQUES ACCEPTABLES
La terminologie analytique utilisée par le Codex figure dans le Manuel de procédure de la CCA. Les
amendements ou les ajouts à y faire sont indiqués ci-après, avec des renseignements concernant les termes
qui peuvent être utilisés pour l’élaboration des critères:

TERMINOLOGIE

Le Manuel de procédure donne la définition des termes suivants:

♦ Exactitude

♦ Applicabilité

♦ Précision

♦ Sélectivité

♦ Sensibilité

AUTRES TERMES POUVANT ETRE UTILISES DANS LA DEMARCHE-CRITERES
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Limite de détection

La limite de détection est définie conventionnellement comme échantillon à blanc + 3σ, où σ est l’écart type
de l’indice de valeur de l'échantillon à blanc.

Cependant, une définition alternative qui répond à la plupart des objections à l’approche ci-dessus (à savoir
la grande variabilité à la limite de mesure ne peut pas être résolue) est de se baser sur l’écart-type arrondi de
la reproductibilité lorsqu’il n’est plus sous contrôle (3σR= 100%; 3σR= 33%, arrondi à 50% du fait de la
grande variabilité). Une telle valeur est directement liée à l’analyte et au système de mesure est n’est pas
basé sur le système de mesure local.

Limite de détermination

Comme pour la limite de détection, mais on retient 6σ ou 10σ plutôt que 3σ.

Cependant, une définition alternative similaire à celle de la limite de détection consiste à utiliser σR= 25%.
Cette valeur ne diffère pas beaucoup de celle de la limite de détection car la limite supérieure de la limite de
détection se confond sans distinction avec la limite inférieure de la limite de détermination

Récupération

C’est la partie de la quantité de substance à analyser présente ou ajoutée au matériau d’essai qui est extrait et
présenté pour la mesure.

Sélectivité

La sélectivité est la capacité d’une méthode à déterminer un ou des analyte(s) particulier(s) dans des
mélanges ou des matrices sans interférences d’autre composants.

La sélectivité est le terme recommandé en chimie analytique pour exprimer la capacité d’une méthode
individuelle à déterminer le ou les analyte(s) en présence d’interférences d’autres composants. La sélectivité
peut être graduée. L’utilisation du terme “spécificité” pour le même concept doit être découragée car elle
crée souvent une confusion.

Evaluation de l’acceptabilité des caractéristiques de précision d’une méthode d’analyse
Les valeurs de répétabilité et de reproductibilité calculées peuvent être comparées avec les méthodes
existantes. Si ces valeurs sont satisfaisantes, la méthode peut être utilisée comme méthode validée. S’il n’y a
pas de méthode avec laquelle on peut comparer les paramètres de précision, les valeurs théoriques de
répétabilité et de reproductibilité peuvent être calculées à l’aide de l’équation d’Horwitz.

Equation d’Horwitz: RSDR = 2C-0.1505

Les valeurs sont les suivantes:

Taux de concentration RSDR

1 (100%) 2

10 –1 2.8

10 –2 (1%) 4

10 
–3 5.6

10 
–4 8

10 
–5 11

10 
–6 (ppm) 16

10 
–7 23

10 
–8 32

10 
–9 (ppb) 45
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Horwitz a obtenu cette équation après avoir étudié les résultats de nombreux essais interlaboratoires (environ
3 000).  Bien qu’elle représente les valeurs RSDR moyennes et soit une approximation de la précision
possible qui peut être atteinte, les points de données provenant d’essais interlaboratoires “acceptables” se
situent dans une fourchette plus ou moins égale au double des valeurs tirées de cette équation. Cette courbe
idéale est indépendante de la nature de la substance à analyser ou de la technique d’analyse qui a été utilisée
pour prendre la mesure. En général, les valeurs prises sur cette courbe sont indicatives de la précision qu’il
est possible d’obtenir et qui est acceptable d’une méthode d’analyse par différents laboratoires. Son emploi
permet d’évaluer, de manière satisfaisante et simple, l’acceptabilité de la précision de la méthode.

Elle pourrait être démontrée d’une manière commode pour toute association particulière
méthode/concentration en calculant les valeurs HORRAT, c’est-à-dire:

La valeur HORRAT pour la reproductibilité = RSDr (observée)/ RSDr (estimée).

La valeur HORRAT pour la répétabilité est calculée de même en utilisant la valeur RSDr observée au
numérateur et en supposant que RSDr = 0.66 RSDR, c’est à dire :

HORRATr = RSDr (observée)/ RSDr (estimée)

Valeurs inférieures à 120µg/kg

Il convient de noter que l’équation a été recalculée à la lumière d’essais interlaboratoires récents. Ceci a été
récemment publié par Thompson1, qui recommande que pour les valeurs inférieures à 120µg/kg, une valeur
constante de l’écart-type relatif de 22% soit utilisée. Cependant, pour de nombreuses utilisations, par
exemple les mycotoxines et les résidus de pesticides, la forme originale est encore applicable dans de
nombreux cas.

Référence

1. “Recent Trends in Inter-Laboratory Precision at ppb and sub-ppb Concentrations in Relation to
Fitness for Purpose Criteria in Proficiency Testing”, M. Thompson, Analyst,  2000, 125, 385-386.
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ALINORM 01/23

ANNEXE III

DIRECTIVES HARMONISEES CONCERNANT L’UTILISATION DES TAUX DE
RECUPERATION DANS LES MESURES ANALYTIQUES

(Recommandées pour adoption par la Commission par référence)

Il est recommandé que les Directives harmonisées de l’UICPA concernant l’utilisation des taux de
récupération dans les mesures analytiques soient adoptées par la 24ème session de la Commission aux fins
du Codex, à l’exception des deux premières phrases de la recommandation 11.

La Recommandation 1 des Directives UICPA doit donc se lire comme suit:

Il est impératif que toutes les données, lorsqu'elles sont présentées, indiquent clairement (a) si une
correction en fonction de la récupération a été ou non appliquée et (b) si une telle correction a été
appliquée, le rapport doit préciser le montant de la correction et la méthode qui a permis de la
calculer. Ceci permettra d'encourager la comparabilité directe des ensembles de données. Les
fonctions de correction doivent être établies sur la base de considérations statistiques appropriées,
documentées, archivées et disponibles pour le client.

Référence
Harmonised Guidelines for the Use of Recovery Information in Analytical Measurement (Pure Appl. Chem,
Vol.  71, pp. 337 – 348, 1999)

                                                
1 “Les résultats doivent être corrigés en fonction de la récupération, sauf raisons spécifiques pour ne pas le faire.

Les raisons pour ne pas estimer ou utiliser les facteurs de récupération incluent les situations où (a) la limite
analytique est considérée comme empirique, (b) une limite a été fixée, par réglementation ou par contrat, en
utilisant des données non corrigées, ou (c) on sait que les récupérations sont proches de l'unité. Toutefois ...”
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ALINORM 01/23
ANNEXE IV

STATUS OF ENDORSEMENT OF METHODS OF ANALYSIS AND SAMPLING

This Appendix consists of three sections:
Part I Methods of Analysis for Commodity Standards
Part II. Methods of Sampling for Commodity Standards
Part III. General Methods of Analysis

PART I . METHODS OF ANALYSIS FOR COMMODITY STANDARDS

A. CODEX COMMITTEE ON SUGARS

COMMODITY PROVISION METHOD PRINCIPLE Note Type Status

Sugars

(white sugar, plantation or
mill white sugar, soft white
sugar, soft brown sugar,
powdered sugar, powdered
dextrose, raw cane sugar)

Sulphur dioxide ICUMSA GS 2-33 (1994) Rosaniline procedure III E

Sugars

(powdered sugar)

Polarisation ICUMSA (1994) GS 2/3-1 Polarimetry Corrected reference to the method II E

Sugars

(fructose)

Conductivity ash ICUMSA GS 2/3-17 (1994) Conductimetry . I E

Sugars

(soft sugars, brown sugar)

Invert sugar ICUMSA GS 1/3/7-3 Titrimetry (Lane & Eynon) I E

Sugars (plantation or mill
white sugar)

Invert sugar ICUMSA GS 2-6 (1998) Titrimetry I E
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COMMODITY PROVISION METHOD PRINCIPLE Note Type Status

Sugars

(soft white sugar, powdered
sugar, plantation or mill
white sugar)

Colour ICUMSA GS 2/3-10 (1998) Photometry Corrected reference to the method. It
was noted that the Commodity
Committee recommended this method
even though some members of the
trade objected.

I E

Honey Sample preparation AOAC 920.180 I

Honey Moisture content AOAC 969.38B

MAFF validated method V21

Refractometry Both methods cited are identical I E

Honey Fructose and Glucose
(sum of both)

Harmonised method of the
EHC, Apidologie, Special
Issue 28, 1997, Chapter 1.7..2

HPLC The Commodity Committee is
requested to verify that a collaborative
study has been performed on this
method.

II TE

Honey Sucrose content Harmonised method of the
EHC, Apidologie, Special
Issue 28, 1997, Chapter 1.7.2

HPLC The Commodity Committee is
requested to verify that a collaborative
study has been performed on this
method.

II TE

Honey Sugars added: for sugar
profile

AOAC 998.18 Carbon isotope ratio mass
spectrometry

AOACI has replaced method 991.41
with AOAC 998.18. It was also noted
that at the last session method AOAC
978.17 was endorsed for honey (sugars
added) and has been replaced with
AOAC 998.12.

I E

Honey Water-insoluble solids
content

MAFF validated method V22,
J A Public Analyst 1992, 28(4)
189-193??

Gravimetry I E

Honey Electrical conductivity Harmonised method of the
EHC, Apidologie, Special
Issue 28, 1997, Chapter 1.2

The Commodity Committee is
requested to verify that a collaborative
study has been performed on this
method.

I TE

Honey Acidity MAFF Validated method
V19, J A Public Analyst 1992,
28(4) 171-175.

Titrimetry I E
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COMMODITY PROVISION METHOD PRINCIPLE Note Type Status

Honey Diastase activity Phadebas – Harmonised
method of the EHC

Enzyme The Commodity Committee is
requested to verify that the reagents
for the method are available, and a
collaborative study has been
performed on this method and to
provide a method reference.

III TE

Honey Hydroxymethylfurfural Harmonised method of the
EHC

HPLC The Commodity Committee is
requested to verify that a collaborative
study has been performed on this
method and to provide a method
reference.

III TE

B. Codex Committee on Fish and Fishery Products

1. Methods referred back to CCCFFP

Quick Frozen Fish Sticks (fish fingers)
and Fish Portions-Breaded and in
Batter(except for certain fish species
with soft flesh)

Proportion of fish
fillet and minced fish

WEFTA Method Gravimetry The Commodity Committee is requested to
provide the reference to the published
method.

I E

Quick Frozen Fish Sticks (fish fingers)
and Fish Portions-Breaded and in
Batter

Proportion of fish
flesh in fish sticks

(fish core)

AOAC 996.15

(with an adjustment factor
of 2% for raw breaded and
batter-dipped products; 4%
for precooked products)

Gravimetry AOAC 996.15 is a modified method of
AOAC 971.13 which was endorsed
previously..

I E

Salted Fish of the Gadidae Family Salt WEFTA Method Titrimetry (Mohr)

Salt determined as
chloride expressed as
sodium chloride

The Commodity Committee is requested to
provide method reference.

II E



36

2. Methods proposed in standards under elaboration

Fish and Fishery Products Histamine AOAC 977.13 Fluorimetry II E

C. CODEX COMMITTEE ON MILK AND MILK PRODUCTS

1. Methods of analysis referred back to CCMMP (adopted standards)

COMMODITY PROVISION METHOD PRINCIPLE NOTE Type Status

Cheese Solids IDF Standard 4A:1982

ISO 5534:1985

Gravimetry, drying at
102 °C

The Working Group was interested in
obtaining information on the difference
in results between the previous method
and this newly adopted method.

I E

Cheese Moisture IDF Standard 4A:1982

ISO 5534:1985

Gravimetry, drying at
102 °C

The Working Group was interested in
obtaining information on the difference
in results between the previous method
and this newly adopted method.

I E

Sweetened Condensed
Milks

Solids IDF Standard 15B:1991

ISO 6734:1989

Gravimetry, drying at
102 °C

The Working Group was interested in
obtaining information on the difference
in results between the previous method
and this newly adopted method.

I E

Milkfat Products Peroxide value
(expressed as
milliequivalents of
oxygen/kg fat)

AOAC 965.33 Titrimetry I E

Evaporated Milks

Sweetened and Condensed
Milks

Protein AOAC 945.48H

AOAC 991.20 – IDF 20B:1993

Kjeldahl, titrimetry I E

Milkfat Products

Butter

Copper IDF Standard 76A:1980/ISO
5738:1980/AOAC 960.40

Photometry,
diethyldithiocarbamate

The Commodity Committee was
encouraged to consider adopting one of
the general methods for copper.

II E
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COMMODITY PROVISION METHOD PRINCIPLE NOTE Type Status

Whey Cheese Dry matter (for
denomination)

IDF Standard 58:1970 (confirmed
1993)

ISO 2920:1974

Gravimetry, drying at
88 °C

. I E

Whey Powders Lactose IDF 79B:1991 Enzymatic method:
glucose moiety (method
A), galactose moiety
(method B)

II E

2. Methods of analysis proposed for standards under elaboration (advanced to Step 5 or 8)

Cheeses, individual Dry matter

(specified in individual
standards)

IDF Standard 4A:1982

ISO 5534:1985

Gravimetry, drying at
102 °C

The Working Group was interested in
obtaining information on the difference
in results between the previous method
and this newly adopted method

I E

Cheeses, individual Milkfat in dry matter IDF Standard 5B:1986

ISO 1735:1987

AOAC 933.05

Gravimetry (Schmid-
Bondzynski-Ratslaff )

I E

Creams, Whipped Creams and
Fermented Creams

Milk solids-not-fat IDF Standard 80:1977

ISO 3727:1977

AOAC 920.116

Gravimetry I E

Creams, Whipped Creams and
Fermented Creams

Milk solid-not-fat IDF Standard 11A:1986 Gravimetry The Commodity Committee should
review to assure that this method is
appropriate since the cited method is for
milk solids in butter not cream.

NE
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Cream Milkfat IDF Standard 16C:1987

ISO 2450:1999

AOAC 995.19

Gravimetry I E

Creams Lowered in Milkfat
Content

Milkfat IDF Standard 16C:1987

ISO 2450:1999

AOAC 995.19

Gravimetry I E

Edible Casein Products Casein in protein IDF Standard 29:1964 Titrimetry, Kjeldahl I E

Fermented Milks Lactic acid IDF Standard 150:1991

ISO 11869:1997

Potentiometry The Commodity Committee should
determine if the IDF method
determines total acidity or lactic acid as
in the provision.

I NE

Fermented Milks Lactic acid AOAC 937.05 Spectrophotometric

(for lactate acid in milk &
milk products)

The Commodity Committee should
clarify the provision or what type
method they are requesting since there
can’t be two type I or II methods.

NE

Fermented Milks Protein IDF Standard 20B:1993

AOAC 991.20-23

Titrimetry (Kjeldahl) I E

Fermented Milks Dairy starter cultures of lactic
acid bacteria (LAB)

IDF Standard 149A:1997

(Annex A)

Colony count at 25 °C,
30 °C, 37 °C & 45 °C
according to the starter
organism in question

The Commodity Committee should
provide information on whether a
collaborative study has been performed
and the type of the method.

I TE

Fermented Milks (Yoghurt) Streptococcus thermophilus &
Lactobacillus delbrueckii subsp.
Bulgaricus

>= 107 cfu/g

IDF Standard 117B:1997 Colony count at 37°C The Commodity Committee should
provide information on whether a
collaborative study has been performed
and the type of the method.

I TE
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Fermented Milks (Yoghurt) Streptococcus thermophilus &
Lactobacillus delbrueckii
subsp.bulgaricus

>= 107 cfu/g

IDF Standard 146A:1998 Test for identification The Commodity Committee should
provide information on whether a
collaborative study has been performed
and the type of the method.

I TE

Milk Products obtained from
Fermented Milks Heat-Treated
after Fermentation

Protein IDF Standard 20B:1993

ISO 8968 Part I

AOAC 991.20-23

Titrimetry (Kjeldahl) I E

Unripened Cheese Including
Fresh Cheese1

Dry matter

[not decided (unripened/fresh
cheese)]

>= 35  % (cream cheese)

IDF Standard 4A:1982

ISO 5534:1985

Gravimetry, drying at
102 °C

NE

Unripened Cheese Including
Fresh Cheese1

Dry matter

[not decided (unripened/fresh
cheese)]

>= 35 % (m/m), < Restricted
by the MMFB

IDF Standard 4A:1982

ISO 5534:1985

Gravimetry, drying at
102 °C

NE

Unripened Cheese Including
Fresh Cheese1

Dry matter

[not decided (unripened/fresh
cheese)]

>= 35 % (cream cheese)

AOAC 926.08 Gravimetry, vacuum oven NE

Unripened Cheese Including
Fresh Cheese1

Protein IDF Standard 20B:1993

AOAC 991.20-23

ISO 8968 Part I

Titrimetry, Kjeldahl I E

                                                  
1 The CCMMP decided to remove these provisions at their last session therefore method endorsement is unnecessary
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D. CODEX COMMITTEE  ON COCOA PRODUCTS AND CHOCOLATE

COMMODITY PROVISION METHOD PRINCIPLE Note Type Status

Cocoa (Cacao) Mass,
Cocoa/Chocolate (liquor) and
Cocoa Cake

Fat content AOAC 963.15 or IOCCC 14
(1972)

Sohxlet extraction I E

Cocoa powders (cocoas) and
dry mixtures of cocoa and
sugars

Cocoa butter IOCCC 37 (1990) and IOCCC
14 (1972)

Total fat and total sterol
content by GLC

The Commodity Committee is requested to
provide evidence of collaborative study
validation and information regarding the
purpose and type of the method.

NE

Chocolate and Chocolate
Products

Copper NMKL 139

AOAC 971.20

Atomic absorption
Spectrophotometry

The Commodity Committee should consider
adopting one of the Codex general methods for
copper that will handle the % fat in their
product.

NE

E. CODEX COORDINATING COMMITTEE FOR ASIA AND CODEX COMMITTEE ON PROCESSED FRUITS AND VEGETABLES

Aqueous Coconut Products Total solids AOAC 925.23A (IDF-ISO-AOAC
method)

Gravimetry AOAC 925.23kA has been repealed and the
Commodity Committee should provide information
on validation of the cited method for this
application.

I NE

Aqueous Coconut Products Total Fats AOAC 945.48G Gravimetry (Röse-Gotlieb
method)

The Commodity Committee should provide
information on validation of the cited method for
this application.

I NE
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F. CODEX COMMITTEE ON SOUPS AND BROTHS

Soups and Broths Creatinine AIIBP Method 2/5 (2000) HPLC II E

Soups and Broths Creatinine AOAC 920.115 Colorimetry Based on the recommendation of the Commodity Committee this
method should be deleted.

NE

Soups and Broths Total Nitrogen AOAC 928.08 Kjeldahl II E

Soups and Broths Sodium Chloride AIIBP No. 2/4 Potentiometric titration Specification should be for chloride expressed as sodium chloride. II E

G. CODEX COMMITTEE ON VEGETABLE PROTEINS

Wheat Protein Products Vital wheat gluten and devitalized wheat gluten AOAC 979.09 (Wheat protein in grain N x 5.7) Kjeldahl I E

Wheat Protein Products Solubilized wheat protein AOAC 920.87 (wheat protein in flour N x5.7) Kjeldahl I E

H. COMMITTEE ON NUTRITION AND FOODS FOR SPECIAL DIETARY USES

COMMODITY PROVISION METHOD PRINCIPLE Note Type Status

Guidelines for
Nutrition Labelling

Saturated fat AOAC 996.06 Gas liquid chromatography II E

I. CODEX COMMITTEE ON PROCESSED FRUITS AND VEGETABLES

Pickles Benzoic acid ISO 5518:1978 Spectrophotometry The Commodity Committee is requested to review
more modern methods such as the liquid
chromatographic method IFU 63 (1995) or the gas
chromatographic method NMKL 103
(1984)/AOAC 983.16 which has been endorsed as
a Type II Codex general method.

IV TE
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Pickles Lead ISO 6633:1984 Flameless atomic absorption
spectrophotometry

IV TE

Pickles Sorbates ISO 5519:1978 Spectrophotometry The Commodity Committee is requested to review
more modern methods such as the liquid
chromatographic method IFU 63 (1995) or the gas
chromatographic method NMKL 103
(1984)/AOAC 983.16 which has been endorsed as
a Type II Codex general method.

IV TE

Pickles Sulphur dioxide ISO 5522:1981 Titrimetry followed by:

Gravimetry (high levels)

Nephelometry (low levels)

The Commodity Committee is requested to review
the Optimized Monier-Williams method (AOAC
990.28), which has been endorsed as a Type II
Codex general method.

NE

Pickles Sulphur dioxide ISO 5523:1981 Colorimetry See above NE

Pickles Tin ISO 2447:1998 The Commodity Committee is asked to consider
whether it is necessary to express the provision
using four significant figures.

IV TE

PART II. METHODS OF SAMPLING FOR COMMODITY STANDARDS

A. COMMITTEE ON MILK AND MILK PRODUCTS

Creams, Whipped creams and Fermented Creams

Fermented Milks

Sampling IDF Standard 50C:1995

ISO 707:1997

AOAC 968.12

General instructions E
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Sampling of Cheese in Brine
(Amendment at Step 3 of the Accelerated Procedure)

Amend Section 8.1 of the Codex Standard for Cheeses in Brine (CODEX STAN 208-1999) concerning sampling as follows (struck-out text to be deleted):

8.1 Sampling

According to IDF Standard 50C:1995/ISO 707:1997/AOAC 933.12.  -  Endorsed

Special requirements for cheese in brine: A representative piece of cheese is placed on a cloth or on a sheet of non-absorbent paper for 5 to 10 min. A slice of 2-3 cm is cut off and sent to the
laboratory in a sealed insulated box for analysis.

B. COMMITTEE ON VEGETABLE PROTEINS

Draft Standard for Wheat Protein Products
Sampling: ISO 13690: 1999    -  Endorsed
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PART III GENERAL CODEX METHODS

1. Methods for contaminants

All foods Lead, cadmum, copper,
iron and zinc

NMKL 139 (1991)

AOAC 999.11

AAS after dry ashing Type II II E

All foods Lead, cadmum, copper,
iron and zinc

NMKL 161 (1998)

AOAC 991.10

AAS after microwave digestion Type III III E

2. Methods for the detection of irradiated foods

Food containing fat detection of irradiated
food containing fat

EN 1784:1996 Gas chromatographic analysis of
hydrocarbons

II E

Food containing fat detection of irradiated
food containing fat

EN 1785:1996 Gas chromatographic/
spectrophotometric analysis of
2/alkylcyclobutanones

III E

Food containing bone detection of irradiated
food containing bones

EN 1786:1996 ESR spectroscopy II E

Food containing
cellulose

detection of irradiated
food containing
cellulose

EN 1787:2000 ESR spectroscopy II E

Food from which
silicate minerals can be
isolated

detection of irradiated
food from which silicate
minerals can be isolated

EN 1788:1996 Thermoluminescence II E
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ALINORM 01/23
ANNEXE V

AVANT-PROJET DE DIRECTIVES SUR L’INCERTITUDE DES MESURES
(A l’étape 3 de la Procédure)2

Introduction

Il est important que les analystes soient conscients de l’incertitude associée avec chaque résultat analytique et
estime cette incertitude. L’incertitude des mesures peut être dérivée par différentes procédures. Il est
demandé aux laboratoires d’analyse alimentaires d’être sous contrôle aux fins du Codex, d’utiliser des
méthodes testées en collaboration lorsqu’elles existent, et de vérifier leur application avant de les utiliser
pour les analyses de routine. Ces laboratoires devraient donc avoir à leur disposition une série de données
analytiques qui peuvent être utilisées pour estimer leur incertitude dans les mesures.

Terminologie

La définition acceptée de l’incertitude des mesures1 est:

“Paramètre, associé avec le résultat d’une mesure, qui caractérise la dispersion des valeurs qui peut
raisonnablement être attribuée à l’élément à mesurer”

NOTES:

1. Le paramètre peut être, par exemple, un écart-type (ou un multiple donné de celui-ci), ou la moitié
d’un intervalle avec un niveau de fiabilité spécifié.

2. L’incertitude des mesures comprend, en général, de nombreux composants. Certains de ces
composants peuvent être évalués à partir de la distribution statistique des résultats d’une série de mesures et
peuvent être caractérisés par des écart-types expérimentaux. Les autres composants, qui peuvent aussi être
caractérisés par des écart-types, sont évalués à partir de distributions estimées de probabilité sur la base de
l’expérience ou  autres informations.

3. Il est entendu que le résultat d’une mesure est la meilleure estimation de la valeur de l’élément à
mesurer, et que tous les composants de l’incertitude, y compris ceux qui résultent d’effets systématiques, tels
que les composants associés aux corrections et aux standards de référence, contribuent à la dispersion.

[Il est reconnu que le terme “incertitude des mesures” est le plus largement utilisé par les organisations
internationales et les agences d’accréditation. Cependant le Comité du Codex sur les méthodes d’analyse et
d’échantillonnage a observé à plusieurs reprises que le terme “incertitude des mesures” a quelques
connotations négatives dans un contexte légal et a donc noté qu’un autre terme équivalent, “fiabilité des
mesures” pouvait être utilisé.]

Recommandations

Les recommandations suivantes sont adressées aux gouvernements:

1. Aux fins du Codex le terme “incertitude des mesures” [“fiabilité des mesures”] devra être utilisé.

2. L’incertitude des mesures [ou “fiabilité des mesures”] associée à tous les résultats analytiques doit
être estimée et doit, sur demande, être mise à la disposition de l’utilisateur (client) des résultats.

3. L’incertitude des mesures [ou “fiabilité des mesures”] d’un résultat analytique peut être estimée par
différentes procédures, en particulier celles décrites par l’ISO1 et EURACHEM2. Ces documents
recommandent des procédures basées sur l’approche composant par composant, les données concernant la
validation des méthodes, le contrôle de qualité interne et les essais d’aptitude. Il n’est pas nécessaire

                                                  
2 Sujet à l’approbation de la Commission comme nouveau travail.
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d’entreprendre une estimation de l’incertitude des mesures [ou “fiabilité des mesures”] en utilisant
l’approche ISO composant par composant si d’autres formes de données sont disponibles et utilisées pour
estimer l’incertitude [ou la fiabilité]. Dans de nombreux cas l’incertitude totale peut être déterminée par une
étude inter-laboratoires (en collaboration) par un certain nombre de laboratoires et de matrices en appliquant
les protocoles IUPAC/ISO/AOAC INTERNATIONAL3 ou ISO 5725 4.

Références

1. “Guide to the Expression of Uncertainty in Measurement”, ISO, Geneva, 1993.

2. EURACHEM/CITAC Guide Quantifying Uncertainty in Analytical Measurement (Second Edition),
EURACHEM Secretariat, BAM, Berlin, 2000.  This is available as a free download from
http://www.vtt.fi/ket/eurachem

3. “Protocol for the Design, Conduct and Interpretation of Method Performance Studies”, ed. W.
Horwitz, Pure Appl. Chem., 1995, 67, 331-343.

4. “Precision of Test Methods”, Geneva, 1994, ISO 5725, Previous editions were issued in 1981 and
1986.


