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LES CHAINES D'ANALYSES EN MOYEN INFRA-ROUGE :
UN OUTIL DE CONTROLE DES ANALYSEURS DE LAIT

dosage particulier, dont le principe et la mise en oeuvre sont trés différents des méthodes chimiques qu’ll a supplantées.

Q uoique d'un usage généralisé dans les laboratoires, le dosage des composants du lait par moyen infra-rouge reste un

Ainsi des effets de bassin et des anomalies de réglage des appareils peuvent donner lfieu & des écarts non négligeables

entre laboratoires.

Les chaines d’analyse constituent cependant un moyen de suivre et de vérifier la réponse des analyseurs moyen infra-rouge. Elles
permettent d’en évaluer les caractéristiques principales, & savoir, la répétabllité, la justesse, le calibrage, la linéarité et les
intercorrections. Les calculs etfectués sur les résultats et les différents paramétres statistiques obtenus permettent de cerner
chacune de ces caractéristiques et de fixer des valeurs seuils d’alerte dans chaque cas.

tend & se généraliser dans les laboratoires d'entreprise en

suivant l'exemple des Ilaboratoires interprofessionnels
laitiers et des laboratoires de contrble laitier, qui les utilisent
depuis maintenant prés de 25 ans.

L ‘'emplei des analyseurs de lait en moyen infra-rouge (MIR)

Leur rapidité de réponse, leur polyvalence {analyse simultanée de
plusieurs composanis d'un méme produit, adaptation 4 d'autres
produits), leur économie de main d'oeuvre et leur propreté (pas ou
peu de rejets d'effluents chimiques) sont d'un intérét vident pour
fous les laboratoires.

Pourtant ces avantages ne doivent pas masquer les particutarités
de ces dosages spectrophotométriques, irés différents, tant dans
leur principe que dans leur mode da mise en oeuvre, des dosages
chimiques qu'ils remplacent.

Dans un article d'introduction, déja ancien; & Fanalyse par MIR,
parlie de cet arficle (cf La Lettra de CECALAIT, N° 12), nous
avions présenté les gammes de laits reconsiitués et leurs
possibilités d'utilisation pour maitriser la qualité des résultats
obtenus.

L'article d'aujourd'hui déerira leur utilisation dans le cadre d'essais
interlaboratoires et expliquera comment interpréter les résultats
de ces essais pour évaluer les caractéristiques des analyseurs
MIR.

Des réponses infra-rouge variables selon
les laits et les analyseurs

Le lait est un produit complexe et de composition relativement
variable. De méme, ses composants majeurs {matiére grasse et
protéines) ne sont pas des produits purs mais des assemblages
ou des combinaisons variables de molécules de méme famille
biochimiqus dont les compositions particulidres sont lides aux
phénomé&nes de leurs synthéses (alimentation et génétique).

Des modes de praductions différents, notamment d'alimentation
des vaches, petuvent conduire & des compositions du lail diffé-
rentes, par exemple taills et degré dinsaturation variables pour
les triglycérides de la matiére grasse, concentration variable en
urée et en citrate, qui influencent & des degrés divers la mesure
infra-rouge.

Ces sources de variation de la réponse infra-rouge sont a l'origine
d'écarts plus ou moins importants entre des laits pour lesquels la
MG ou bien les protéines présentent des concentrations
identiques mais sont de composition biochimique différente.

Cet aspect doit &lre pris en considération lors de la réalisation des
calibrages (échantillonnage représentatif).

Parallelerent & ces parlicularités analytiques, it faut égatement
prendre en compte ['aspect purement instrumental de la méthede
infra-rouge.

En effet, tout instrument de mesure doit foumir:

+ une réponse stable el répétable dans les limites des
spécificités de la méthodes: notion de répétabilits,

+ une réponse proportichnelle & la concentration du compo-
sant & mesurer sur fa plage de teneurs usuelles: notion de
lindarité,

+ une réponsa constante & une méme concentration du
composant dosé, quelles que soient les teneurs des autres
composants du lait: notion de robustesse lids 4 la limitation
des interactions entre les différents composants du lait,

Concernant le demier peint, seules peuvent tre réduites les
interactions des composants pour lesquels ['appareil effectue
également une mesure. Dans la plupart des analyseurs MIR
actuels, on peut disposer des mesuras de matidra grasse (TB), de
protéines (TP) et de lactose (TL). Ce sont les composants
quantitativement les plus présents et les plus variables, pour
lesquels la compensation des interactions (au moyen
dintercorrections) est la plus nécessaire. Les analysewrs de la
premiére génération ne dosant que le TB of la TP sont maintenant
{'exception dans les laboratoires frangais.

Des recherches dans différents pays ont montré que las citrates
pouvaient influencer le dosage des protéines tout comme, dans
certaines configurations d'appareil, I'urée. Toutefois, l'utilisation de
ces composanis est trés récente et reste limitée 3 quelques
appareils.

Cet ensemble de particularités et la diversité des systdmes
proposés par les fabricants de matériels sont & la source de



pratiques souvent différentes aussi bien pour la maintenance, que
pour les réglages et les étalonnages périodiquement
indispensables. L'expérience a montré qufil n'était pas rare que
les éléments nécessaires A l'obtention de résullats précis ne
soient pas tous réunis.

Dans ce contexte, CECALAIT organise depuis janvier 1995 des
essais interlaboratoires en moyen infra-rouge (M.L.R.) sur le lait,
destinés & permettre aux laboratoires d'évaluer les principales
caractéristiques instrumentales de leurs analyseurs, notamment la
répétabilité, la justesse, Fétalonnage (pente), la lindaritd, les
intercorrections. lls peuvent ainsi suivre et vérifier 'ensemble du
traitement du signal, effectué par Jeurs analyseurs (figure 1).
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1
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© + © : peuvent &tre groupés en une seule opération dans certains apparails.

O : sur certains appareils et dans certaines limites

Figure 1 :Schéma général du traitement du signal dans les analyseurs MIR conventionnels

1°) SCHEMA EXPERIMENTAL D'UN ESSAI
D'INTERCOMPARAISON M.I.R.

#% ECHANTILLONS:

On reconstitue treize lots d'échantillons identiques selon fa
technique décrite par 0. LERAY (1989) en constituant ainsi 13
combinaisons différentes TB/TP/TL sur 3 4 5 niveaux de
concentrations (cf. figure 2},

protéines g/l

actose
20 =t ' e
20 25 30 3% 40 45 50
M axe lactose Matiére grasse g/l

Figure 2 : réseau orthogonal d'échantillons de lait pour le
calibrage

Les produits de reconstitution sont issus d'une lait de grand
mélange (fromagerie) de la traite du matin méme, de maniére 3
garantic la qualité finale des échantillons: aptitude a la
conservation et homogéndité.

Ces deux éléments sont évalués lors de chaque essai dans le
cadre de procédures de cantrdle qualité. Les tests d'homogénéité
consistent & analyser 5 séries d'échantillons en double et a
pratiquer fanalyse de la variance du critdre TB. Les valeurs
d'écart type entre échantillons calculées restent comprises entre
0 et 0,04 g l'effet échantillons n'étant statistiguement pas
significatif o ne pouvant avoir d'incidence analytique,

Les contrdles de conservation & température constante de 4°C
autorisent une utifisation jusqud 4-5 semaines ce qui est
largement suffisant pour les besoins des essais.

# ANALYSES:

A date fixe, les participants regoivent les séries d'échantillons, en

- autant de séries que d'appareils 3 tester.

Les analyses doivent étre réalisées en observant les
recommandafions précises qui accompagnent les échantillons,
nolamment concernant le stockage avant analyse, le réchauffage
des échantilons et lo mélange de la malitre grasse. Ces
précautions d'emploi sonk trés importantes car c'est lintégralité da
chaque échantillon qui doit élre dosée au cours des analyses
successives sans quil y ait eu perte de matiére grasse ou
mouitlage accidentels.

Les analyses sont réalisées en triple, 13 vrais doubles successifs
suivis d'un second passage en simple des 13 échantillons aprés
un court réchauffage, comme suit;

fait de cantrdle {doubles),
faitt, fait1, lait2, lait2, ..., lait13, lait13,
[ait de contrdle {doubles),
lait1, ait2, lait 3, ..., lait13,
lait de contrdle (doubles).



2°) EVALUATION DE LA REPETABILITE

L'évaluation de fa répétabilité permet de vérifier le fonctionnement
général du traitement du signal par les analyseurs de la phase @
& la phase @ (cf Figure 1}.

2.1 DEFINITION ET EXPRESSION:

La répétabilité mesure l'étroitesse de I'accord entre résuitats
obtenus dans les mémes conditions expérimentales sur un méme
échantillon et dans un laps da temps réduits.

Elle est exprimée au moyen de 2 paramétres liés l'un & l'autre
mais de significations différentes: 'écart type de répétabilité Sr et
I'écart maximal de répétabilité r (avec r = 2,8.9n) :

+ Sr permet de définir l'intervalle de confiance d'un résultat
+1,96.5r, ou la fourchette des valeurs possibles pour un
échantillon donné dans 95 % des cas

* r définit 'écart maximal entre doubles & ne pas dépasser,
sachant toutefois que cefte possibilité existe avec une
probabilité de 5 %.

2.2 MESURE ET CRITERE D'APPRECIATION:

La chaine d'analyses MIR de CECALAIT perme! le calcul des
écarts types de répétabiiité S, de chacun des participants au
moyen des 13 triplets de résultats correspondant 4 chacun des 13
échantillons mis en jeu.

La valeur de S peut étre évalude par rapport a la valeur
normalisée (Sr = 0,14 gA) établie par fa norme FIL 141A:1990.
Toutefois, une marge de tolérance peut &tre prise en
considération (cf La Lettre de CECALAIT N°3, 1992), de manidre
& tenir compte de linceriitude de l'estimation de S, liée au nombre
de répétitions et d'échantillons. Une limite supérieure pour S, est
fixée par la relation:

St 2 (0 rcallk

soit, dans le cas présent pour 13 triples:
lim8, = 1,27.8roulimS, =0,18 g/l aveck =26 et o= 0,05

lim$§ =

Pour chaque échantillon, on calcule un écart-type de trois
répétitions pour chacun des laboratoires. De la méme manidre,
une limite, de 0,27 g/l dans ce cas, peut lui étre attribuée.

Ces résultats sont présentés dans un tableau d'ensemble de tous
les participants (une ligne par [aboratoire ou par appareil) et une
colonne par échantillon, les valeurs calculdes de S, et le nombre
de résultats pris en compte occupant les deux dernigres colonnes,

A fexamen du tableau de répétabifité, un dépassement de limite
pour §, dait alerter le labaratoire et finciter A rechercher le ou les
échantillons en cause {écart-type de triplet supérieur 2 la limite de
0,27 g/l) et & réexaminer les résultats bruts envoyés 4 CECALAIT.

2.3 ANALYSE DE LA NON-REPETABILITE:
Des valeurs excessives de S, peuvent étre lides:

¢ & la manipulation des échantillons (accident ponctuel
comme une perle de matiére grasse, un mouillage,...).

+ au fonclionnement de Fappareil (instabilité erratique,
décalage ou fluctuation du niveau de réponse, contamination
entre échantillons successifs),

La répétabilité évaluée selon la séquence analylique demandée
peut permettre, jusqu's un certain point, de faire la part de ces
différentes anomalies :

+ linstabilité erratique : en principe, elle ne présente pas de
ditférence significative entre les estimations de I'scart-type de
répétabilité calculées & parfir des doubles des séries de
répétitions prises deux & deux, et I'Scart type calculé S,. Elle
sera notamment présente au niveau des vrais doubles
successifs,

+ un décalage aprés le premier passage en vrais doubles
successifs (pouvant résulter d'un effet température) : un calcul
de parameétres statisliques de régression linéaire {norme FIL
128:1985) entre répétition 1 {et / ou 2) et répéiition 3 mettra
en évidence l'anomalie au niveau de la moyenne des écarts
entre séries,

+ une fluctuation du signal tout au long de la séquence
analytique : 'examen séquentiel (dans l'ordre d'analyse) des
écarts de chaque résultat individuel & la moyenne des trois
répétitions correspondantes permettra de le vérifier,

* le fragage entre échantillons (@ en figure 1): les écarts
enfre les répétitions 1 et 2, rapportés aux écarls de taux
respectifs avec I'échantillon précédent (n-1) peuvent permettre
de le vérifier, en partant d' échantillons de niveaux différents
et en calculant les moyennes des (T, - T, T, - T )

Au demeurant, une bonne répétabilité reste essentielle pour
pouvoir évaluer correctement les aulres paramétres qui entreni
dans la précision instrumentale: calibrage, lindarité et
intercorrections.

3°) EVALUATION DE LA JUSTESSE:
3.1 DEFINITION ET EXPRESSION:

La justesse mesure l'étroitesse de l'accord entre la moyenne des
résultats obtenus sur chaque échantillon et la valeur vraie ou
valeur de référence correspondante.

Elle est exprimée par la moyenne (d) et Pécart type (Sd) des
différences (appareil-référence).

Elle integre toutes les erreurs systématiques susceptibles
d'apparaitre en analyse infra-rouge: biais, pente, courbure et
défauts d'intercorrection, lesquels contribuent par leur présence &
en augmenter les valeurs.

Toutefois, un biais moyen important, dans la mesure ot il est la
seule composante de lerreur de justesse, est acceptable dans



des limites définies expérimentalement, en raison de la variabilité
des étalonnages liée 4 la variabilité de la composition moyenne
des laits analysés en fonction de leur origine.

3.2 MESURE ET CRITERES D'APPRECIATION:
= calculs

On calcule les 13 moyennes de trois répétitions correspondants
aux 13 échantillons de laits pour chacun des participants ou
appareils.

A parlir de ces moyennes, on calcule, échantllon par échantilion
(niveaux);

+ les moyennes des moyennes qui constitueront la base de
I'élaboration des valeurs de référence,

+ les écarts types des moyennes qui permettront d'apprécier
la reproductibilité, par niveau, du groupe d'apparails.

On élimine les résultats hors population par application du test de
Grubbs & 5 %. Un astérisque permet de les repérer dans le
tableau de résultats. (cf La Lettre de CECALAIT N°3).

= référence

On contrdla les moyennes des moyennes par rapport 4 des
résultats obtenus par CECALAIT avec les méthodes de référence
(chimiques) conventionneiles pour les dtalonnages, de manidre 4
en vérifier l'absence d'effet de courbure st /ou d'interaction :

+ si celle-ci est acquise les moyennes seront utiisées comme
référence de ['essai, '

+ dans le cas contraire, les résultats de la méthode de
référence obtenus par CECALAIT sont ajustés sur les
moyennes des analyseurs 2 l'aide de I'équation de régression
linéaire, qui estime les moyennes (y) au moyen des valeurs
chimiques (x). Ce faisant, les résidus de courbure ou
diinteractions sont lissés et la référence reste centrée par
rapport au groupe des participants.

Cette étape des calculs est présentée dans un tableau des
moyennes, chaque ligne correspondant & un appareil, chague
colonne & un échantillon.

Dans un second temps, on calcule :

¢ échantillon par échantilion, les écarts des moyennes
individuelles 4 la valeurs de référence correspondante,

puis
«analyseur par analyseur, les moyennes (d) et les écarts

types (Sd) des écarls 4 la référence.

Un tableau regroupe l'ensemble des écarts analyseurs (en ligne) x
échantilions (en colonne) ainsi que les valeurs de d et de Sd,
associées aux valeurs correspondantes du test t de Student par
rapport & ['écart nul.

= Diagnostic

Les valeurs de d devraient en principe se trouver dans une zone
de plus forte probabilité, définie pour chaque composant sur la
base d'expérimentations répétées en France et en *Europe :

Matiére grasse : 0,6 g/
Proteines : £0,4 g/
Lactose : 41,0 g/l

Ces tolérances sont trés supérieures aux limites admises pour les
méthodes chimiques qui, elles, ne sont pas sensibles aux effets
de composition du lait.

Un laboratoire hors tolérance pour d est ainsi informé de a
réponse particulidre de son analyseur par rapport aux autres
laboraloires et sait quil doit se montrer prudent dans ses
comparaisons avec d'autres entreprises. Toutefois, une part de
biais systémalique peut résulter de sa méthode de référence et un
contrile de cette demidre dans un essai interlaboratoires ou au
moyen de matériaux de référence lui permetira de Févaluer.

Une part de la moyenne des écarts peut également résulter d'un
défaut d'ajusterent de la pente par rapport 4 1,00 ou d'un défaut
de linéarité. On observe alors des valeurs élevées d'écarts-types
des écarts (Sd).

Ces défauts sont analysés successivement lors de I'évaluation du
calitrage et de la linéarité,

Sd intégre également une part de l'erreur de répétabilitd. Une
forte anomalie sur une répétition d'un échantillon peut créer un
écart anormal a la référence par rapport aux autres dchantiflons et
amplifier ainsi 'écart type des écarts. On identifie l'anomalie au
niveau des écarts-types des tiples dans le traitement de fa
répétabilite.

On paut considérer les valeurs suivantes comme seuil d'alerte
pour Sd:

Matiére grasse : 0,20 gfl

Protéines : 0,15 g/
Lactose : 0,15 g/l

Comme dans les chaines d'analyses classiques de CECALAIT (cf
La Letire de CECALAIT N°3), la synthdse des résultats de
justesse est propasée sous forme :

+ d'un tableau de classement des laboratoires, qui utilise la
distance Euclidienne ; D = \| d? + 8d?

et

¢ d'une visualisation graphique utilisant une cible de
conformité

4°) EVALUATION DU CALIBRAGE:
4.1 DEFINITION ET EXPRESSION:

La calibrage est l'opération d'ajustement de la réponse de
l'analyseur sur fa méthode chimique conventionnelle de référence.



L'ajustement doit étre réalisé & tous les niveaux du domaine
d'utilisation de la méthode. Aprés calibrage, Ia relation linéaire y =
bx+a, qui lie les valeurs de référence (y) & la réponse de
t'appareil (x) ne doit pas différer significativementde y = x.

La moyenne des écarts (d) informe de la pertinence de
Fajustement au niveau de la moyenne des taux de l'essai
interlaboratoires,

Ce biais moyen est un biais constant pour tous les niveaux de
taux dans la mesure ol la pente de calibrage est correclement
ajustée sur la valeur 1,00. Dans [e cas contraire, il existe une
erreur sysiématique additionnelle (), proportionnells & I'écart de
pente par rapport 4 1,00 et & I'dcart entre le niveau d'analyse (x)
et le niveau moyen (x,,} (moyenne des taux de la gamme de
lessai): e = (1-b).{x-xp).

Si un biais systématique peut &tre relativisé et admetire une
certaine tolérance lide 4 la nature variable des laits de calibrage
dans les différents laboratoires (voir la justesss), les écarts da
pente doivent rester limités et acceptables par rapport a
lutilisation qui est faite des résultats, car ils créent une erreur
systématique effective.

Les laboratoires de paiement du lait et de conlrdle [aitier
notamment doivent se garantir des écarts de pente dans la
masure oll, 4 faide d'un méme calibrage, ils analysent des
échantiffons de teneurs trés variables {amplitude de variation TB-
TP d'environ 30 et 20 g/kg en contrdle laitier; 10 et 5 ¢/l en
paiement). Il en est de méme, pour les laboratoires d'usine
analysant des laits modifiés (concenfrés ou dilués selon les
besoins).

4.2 MESURE ET CRITERES D'APPRECIATION:

9O calculs : A partir des 13 moyennes {x} de chacun des
laboratoires {ou analyseurs) et par rapport aux valeurs de
référence (y), on calcule I'équation linéaire y = b.x+a, selon la
méthode des moindres carrés.

Ces équations sont reportées dans un tableau spécifique (une
ligne par appareil}, accompagnéas des tests | de Student de la
pente par rapport &4 1,00, des moyennes et écars-types des
écarts (d et Sd), des écarts-types résiduels liés & la régression
(8,,) et des erreurs systématiques théoriquement induites par les
équations estimées & chaque extrémité du domaine de variation
des taux.

o diagnostic : Les valeurs de pente (b) devraient rester
comprises enire 0,98 et 1,02. Pour autant, les tests de t peuvent
apparaitre trés significatifs & fintérieur de ces tolérances, ce dont
on ne s'effrayera pas. La nature et [a qualilé des dchantillons
utilisés permettent en effet une qualité d'estimation qui met en
dvidence, et de maniére significative, de trés faibles écarts.

L'écant type résiduel (S,,) indique la réduction qu'il est possible
d'obtenir de lécart-type des écaris {Sd ou 8,) en ajustant
parfaitement la pente & 1,00.

Les mémes limites que pour Sd peuvent élre admises pour 8, (cf
3.2). Un dépassement doit alerter le laboratoire et conduire & un
examen plus poussé des résultats (répétabilitd, linéarité,
intercorrections),

5°) EVALUATION DE LA LINEARITE:
5.1 DEFINITION:

La lindarité est I'aptitude de linstrument de mesure A fournir des
résultats proportionnels aux concentrations du produit dosé.

En l'absence de linéarité, {'objectif du calibrage n'est pas atteint
car l'ajustement n'est pas assuré en tout point du domaine de
varialion des taux, mais seulement aux points de recoupement de
la courbe de réponse et de la droite théorique y = x. Entre ces
points, on constate la présence d'une erreur systématique
variable.

En spectrophotométrie infra-rouge, la finéarité des densités
optiques mesurées n'est pas toujours acquise et une élape de
linéarisation est généralement nécessaire dans le processus de
traiternent du signal instrumental (© en figure 1).

5.2 MESURE ET CRITERE D'APPRECIATION

= caleuls: Pour chaque appareil, on réaiise une optimisation
numérique du calibrage, suivie du calcul des écarts résiduels (ou
tésidus) & la référence. Ces écarts, accompagnés des taux
correspondants, sont reportés dans un tableau spécifique et
classés selon Fordre croissant des taux.

De méme, on calculs une régression quadratique (polyndmiale
dlordre 2, selon les moindres carrds) pour déterminer I'écart type
résiduel quadrafique et le rapport entre 1a variance résiduelle de fa
régression linéaire et celle de la régression quadratique.

= diagnostic : Dans le cas d'une courbure du signal, les résidus
se regroupent en fonction des niveaux, de part et d'autre de I'écart
nul (qui correspond & la droite y = x). lls délimitent ainsi des
plages d'écarts négatifs et d'écarts positifs . En revanche, dans le
cas d'une réponse lindaire, leur répartition se présente de fagon
aléatoire.

De méme, l'ajustement sur une équation curvilinéaire quadratique
st toujours meilleur, impliquant des écarts résiduels 4 la courbe
plus faibles et, par la-méme, un écant type résiduel quadratique
(Sc) inférieur & I'écart type résiduel linéaire (SI ou ). L'écart
type résidue! quadratique montre ainsi a marge de progrds
possible par un ajustement de la lindarité sur un polynéme d'ordra
2.

Le rapport des variances tend & augmenter avec le dagré de non-
findarité, & qualité analytique égale par ailleurs (A valewrs d'écarts-
types résiduels identiques aprés oplimisation).

Au deld de Ia valeur statistique F=2,96, les deux variances sont
considérées comme statistiquement dislinctes avec un risque
d'etreur de § %, ce qui est signalée dans le tableau par un signe

+.

Les limites supérieures d'alerte pour Sc resient les mémes que
pour Sd et S, {cf 3.2). Des valeurs excessives indiquent la
présence d’ancmalies annexes {répétabilité, intercorrections) &
vérifier,



6°) EVALUATION DES INTERCORRECTIONS:
6.1 DEFINITION ET EXPRESSION

La spécificité des mesures en moyen infra-rouge pour les
composants & doser est importante, mais n'est pas totale. Des
. phénomeénes d'inferaction entre les composants majeurs du lait
nécessitent des corrections réalisées grice aux signaux les plus
spécifiques de chacun des aulres composants.

Ces cotreclions interviennent apras linéarisation des réponses
instrumentales. Efles sont lingaires et proportionnelles aux
signaux des composants qui influent sur la réponse du canal
concemé, mais de signe opposé aux interactions de manidre 2 les
neutraliser. On les nomme intercorrections,

Un appareil aux intercorrections bien ajustées ne présente pas
dinteractions apparentes & lanalyse; De ce fait, un calcul de
régression linéaire multiple, pour un canal donné, fait apparaitre
unga équation

y=b.X+b,x,+b.x +a

ol les valeurs de b, et b, ne sont pas statistiquerent distinctes de
zéro,

et

oll b, n'est pas non plus statistiquement distinct de b (pente de la
régression lindaire simple dant l'objectif ast 1,00+ 0,02).

6.2 MESURE ET CRITERE D'APPRECIATION:

Pour chaque analyseur et pour F'ensemble des composants, on
calcule les équations de régression lindaires simples et multiples
et on les compare dans des tableaux spécifiques.

Les coefficients de régression principaux (pente b et b)) et
secondaires (b, et b)) sont accompagnés de leurs valeurs
respectives de test t de Student. Celles-ci indiquent si les
estimations sont significativement distinctes de 1,00 pour b et b,,
et de 0 pour b, et b, (si t est supérieur & 2,3).

A une récapitulation des valeurs de justesse d et Sd, on adjoint :

* les valeurs d'écaris-types résiduels des régressions
simples, Si, identiques 4 S, ou S,

¢ les valeurs d'écaris-types résiduels des régressions
multiples, S, ou Sl, selon que 2 ou 3 facteurs (ou
composants} sont impliqués dans les calculs,

La comparaison de ces dilférents écarts-types montre la
progression possible en matidre de précision d'ajustement, grace
aux optimisations successives de la pente et des intercorrections.

Les limites supérieures d'alerte pour Sl, ou SI, restent les mémes

"que pour Sd et 8,, (cf 3.2) el des valeurs excessives indiquent la

présence d’ anomalies annexes {répétabilité, linéarité) a vérifier.

Le rapport des variances des régressions simples et multiples
correspondantes augmentent avec des interactions significatives.
Dans ce cas, on identifie rapidement a l'aide des tests 1, aux
valeurs élevées, llobjet de ou des anomalies. Toutefois, comme
pour la linéarité, la nalure et la qualité de la gamme d'dchantillons
permet la mise en évidence de manigre trés significative de
faibles écarts. Il ne faut pas s'en alarmer en deca d'un certain
seuil. Ainsi, on pourra considérer comme safisfaisantes des
interactions restant dans les limites de + 0,02.

7°) CONCLUSION:

Les essais interlaboratoires moyen infra-rouge foumissent una
information directement utilisable par les laboratoires.

lls feur indiquent quels points pariculiers peuvent étre
éventuellement ajustés plus finement et les progrés possibles,
par le biais de l'analyse des écaris types. Ces ajustements
peuvent d'ailleurs étre effectuds ultéricurement a laide de
gammes d'étalonnage M.ER. préparées selon le médme principe
que dans l'essai. .

lIs les informent sur leur position relative (biais moyen) par rapport
a la population des laboratoires participants et de Fintérét d'en
tenir compte dans les contrdles et les lransactions entre
entreprises, dans la mesure ol les biais ne sont pas liés aux
réglages mais  la composition des laits locaux.

Liste des abréviations

MG : matiére grasse
MIR : moyen infra-rouge
TB ; taux butyreux

TL : taux de lactose

TP : taux protéique
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CECALAIT ET L’ASSURANCE QUALITE

chaines ou matériaux de référence secondaire, et, d’autre part, en une activité analytique pour ses propres besoins. A

S chématiquement, I'activité de CECALAIT peut étre séparée, d’'une part, en une activité de production d’échantillons,

I'heure actuelle, il n'existe pas de référentiel d’assurance qualité regroupant ces deux types d’activité dans une méme
entité. Pour une reconnaissance immédiate, la solution consisterait, soit a fixer son propre référentiel, soit a mettre en place un
systeme d’assurance qualité pour chacun de ces deux types d’activité. Toutefois aucune de ces solutions n’est parfaite, chacune
présentant des avantages et des inconvénients . Dans I'attente d’un référentiel adapté, CECALAIT a néanmoins mis en place dés
I'origine, un systéme de dispositions générales et techniques permettant d’assurer la qualité des services proposés.

epuis plusieurs années, les entreprises laitieres et les
D laboratoires sont confrontés a la mise en place de

systemes destinés a assurer la qualité de leurs activités.
La qualité des essais réalisés (a des fins internes a I'entreprise ou
externes) est un point important de cette démarche. C'est
pourquoi CECALAIT a été créé afin que la filiere « lait » dispose
d'un organisme spécialisé, ayant pour mission d'offrir un
ensemble de services en vue d'une maitrise maximale des
techniques analytiques, chimiques et microbiologiques dans les
laboratoires.

L'activité propre de CECALAIT peut se résumer d’une part, a une
activitt de production d'échantillons (chaines d'analyses ou
matériaux de référence secondaire), et d'autre part, a une activité
analytique pour ses propres besoins pour établir ;

* les valeurs de référence des « matériaux de référence
secondaires »,

#* des valeurs de référence pour les contrbles réglementaires
(génétique laitiere).

Force est de constater qu"il n'existe aujourd’hui aucun référentiel
spécifique a ce type d'organisme et que les référentiels d’AQ
existants (ISO 9002 ou EN 45001), utilisés par nos clients,
apparaissent inadaptés car insuffisants sur I'une ou I'autre partie
de notre activité (production d’échantillons ou activité analytique),
par rapport aux exigences générales et techniques requises pour
définir un systeme d'AQ utilisable et efficace.

Néanmoins pour une reconnaissance immédiate, il resterait
I'alternative suivante :

* soit, fixer son propre référentiel et le proposer a
l'organisme chargé de I'évaluer, avec linconvénient d'étre a la
fois juge et partie,

* soit, mettre en place un systtme d'AQ spécifique a
chacune des deux activités majeures selon les deux types de
référentiels existants : production (ISO 9002) et prestations
analytiques (EN 45001), pour le service production!

Il faudra prendre en considération, dans ce dernier cas les risques
de dysfonctionnement occasionnés par la coexistence de deux
systemes différents.

Cependant CECALAIT a mis en place depuis le début de son
activité, un ensemble de dispositions générales et techniques
pour assurer aux clients la qualité des services proposes,
indispensable a une évaluation objective des résultats produits
par les laboratoires. L'ensemble du systeme peut étre schématisé
selon la figure donnée page suivante.

Les dispositions générales sont applicables a I'ensemble de
I'activité de CECALAIT.

Elles correspondent a des procédures d'organisation (traitement
des demandes, des anomalies, des dérogations, envois...) et a
des procédures a caractére technique générales (consommables,
équipement et matériel de mesure et d’essai...).

Les dispositions spécifiques associées donnent lieu a des
procédures ciblées par activité ou action.

* ex . procédure « réalisation ETG Gerber » : elle comprend
toutes les étapes depuis le prélevement du lait jusqu'au test
d’homogénéité,

* ex . procédure « détermination des valeurs de référence
MG-Gerber : norme utilisée, nombre des répétitions réalisées,
nom des laboratoires participant a I'établissement de la
référence.

Le systtme actuel se limite essentielement a la partie
« procédure » des opérations et ne comprend pas encore
I'ensemble de la documentation (PQ - MQ) souhaitable dans un
systeme d'AQ. Toutefois, il permet d'assurer, pour linstant,
I'essentiel de ce que les laboratoires peuvent attendre de garantie
sur les échantillons de référence, de contrble ou d'étalonnage et
sur les essais interlaboratoires et leur permet d'assurer sans
conteste la qualité de leurs résultats analytiques.



DEMANDES CLIENTS

I DISPOSITIONS GENERALES

EMBALLAGE, ENVOI DES ECHANTILLONS
MATERIEL DE MESURE ET D'’ESSAIS
CONSOMMABLES

ACTIONS CORRECTIVES ET PREVENTIVES

DISPOSITIONS SPECIFIQUES
CHAINES ANALYSES
ACTIVITE ANALYTIQUE
ICONFORMITE AVECNF X06-04° | Conformité NF EN 45001
PROCEDURE PROCEDURE SPECIFIQUE PROCEDURE PROCEDURE SPECIFIQUE PROCEDURES
VALIDATION PAR REALISATION TRAITEMENT PAR REALISATION SPECIFIQUES PAR
DETERMINATION
DOCUMENTS ASSOCIES DOCUMENTS ASSOCIES DOCUMENTS ASSOCIES
TEXTES NORMATIFS MO. TEXTES NORMATIFS
De plus, cette solution permettra, trés certainement une plus grande liberté de manoeuvre pour obtenir une
adaptation tres rapide au nouveau référentiel, qui, nous I'espérons reconnaissance officielle de qualité.
tous, ne saurait tarder. L’hypothése qui nous apparaitrait
néanmoins la plus souhaitable consisterait a établir un référentiel Liste des abréviations
spécifique pour I'ensemble de l'activité de CECALAIT. Ce texte
utiliserait les éléments existants dans les textes normatifs actuels : AQ : assurance qualité
NF EN 45001, I1SO 9002, X 06-049. Il pourrait ensuite &tre soumis ETG : échantillons a teneur garantie
aux organismes d'accréditation et de normalisation : COFRAC et MG : matiére grasse
AFNOR. MO : mode opératoire
MQ : manuel qualité
En dehors de ces problemes administratifs, on peut penser PQ : plan qualité

également que l'accession de CECALAIT a des locaux
spécifiques et adaptés a son activité, que I'on peut espérer a court
terme, permettra une meilleure approche, en nous laissant une



DETERMINATION GRAVIMETRIQUE DE LA MATIERE GRASSE :

des changements a prévoir dans les normes

les groupes frangais, allemands et néerlandais concernés
par le lait et les produits laitiers estiment souhaitable de
réviser les normes ISO 1736, 1737 et 2450 de 1985. Celles-Ci
portent sur la détermination gravimétrique de la matiere grasse,
respectivement dans les produits laitiers secs, dans les laits
concentrés et dans la créeme. Ces instances estiment notamment

D ans le cadre des révisions périodiques des normes ISO,

que pour des raisons de sécurité, un changement de solvant
d'extraction s'impose. Elles proposent donc de remplacer :

#* e diéthyléther par du t-butyl methyl éther
#* ['éther de pétrole par du pentane.

Affaire a suivre, donc !

NORMES ET PROJETS DE NORMES PARUS RECEMMENT
(recus entre Juillet et Octobre 1995)

NORMES AFNOR

V 06-041-parties 1, 2, 3, 4, 6 (NF ISO 5725-1/2/3/4/6) :
décembre 1994,

APPLICATION DE LA STATISTIQUE. EXACTITUDE (JUSTESSE
ET FIDELITE) DES RESULTATS ET METHODES DE MESURE

Il sagit de la nouvelle version de la norme 1SO 5725 de 1987, qui
avait été annulée en décembre 1994. Elle est maintenant éclatée
en 6 parties, parues séparément ;

#* Partie 1 : principes généraux et définitions
* Partie 2 : méthode de base pour la détermination de la
répétabilité et de la reproductibilité d'une méthode de mesure

normalisée

#* Partie 3 : mesures intermédiaires de la fidélit¢ d'une
méthode de mesure normalisée.

* Partie 4 : méthode de base pour la détermination de la
justesse d’'une méthode de mesure normalisée.

* Partie 6 :
d’exactitude

utilisation dans la pratigue des valeurs

La partie 5, consacrée aux méthodes alternatives aux méthodes
de base pour la détermination de la justesse et de la fidélité, est
encore en cours d'instruction. Sa parution est prévue pour Juin
1997

PROJETS DE NORMES AFNOR

Projet V 04-040-1/2/3 (NF EN ISO 13366-1/2/3) : LAIT :
DENOMBREMENT DES CELLULES SOMATIQUES

#* Partie 1 : méthode au microscope (méthode de référence)

#* Partie 2 : méthode par comptage de particules au
compteur électronique

#* Partie 3 : méthode fluoro-opto-électronique

Projet V 04-150 (NF EN ISO 707) . Lait et produits laitiers : guide
d’échantillonnage

Projet V 04-154 (NF ISO 6733) Lait concentré en conserve,
caséines et caséinates : détermination de la teneur en plomb :
méthode spectrométrique de référence

Projet V 04-356 (NF ISO 11868) Lait trait¢ thermiquement :
détermination de la teneur en lactulose méthode par
chromatographie liquide haute performance

Projet V 08-028-1 (NF EN ISO 11290-1) . Microbiologie des
aliments : méthode horizontale pour la recherche et le
dénombrement de Listeria monocytogenes. Partie 1 : méthode de
recherche

Projet V 08-060 . Dénombrement des coliformes thermotolérants
par comptage des colonies obtenues a 44°C. Méthode de routine

ISO 11290-1/2 : Microbiology of food and animal feeding stuffs -
horizontal method for the detection and enumeration of Listeria
monocytogenes

* Part 1
francaise)

. detection method (voir ci-dessus, version

* Part 2 : enumeration method



VALIDATIONS AFNOR

Il n'y a pas eu de nouvelle méthode validée pour le lait et les
produits laitiers. En revanche, parmi les méthodes déja

reconnues, signalons que la validation du Salmonella Rapid Test
d'Unipath est reconduite pour 4 ans.

NOUVEAUTES DANS LA REGLEMENTATION

FRANCE

Arrété du 2/3/1995 (JO du 6/4/1995) , relatif a I'agrément des
centres de collecte, de standardisation ou de traitement du lait et
des établissements de transformation du lait et des produits a
base de lait. Il s'agit, pour l'essentiel de la reprise dans la
réglementation frangaise de la directive 94/71, du 13/12/1994, que
nous vous avions signalée dans La Lettre de CECALAIT, N° 15,
juillet 1995

Avis des 14/6/1995 et 17/8/1995, relatifs a la production de laits
de consommation et de produits a base de lait, en vue de leur
mise sur le marché communautaire. |l s'agit de la mise a jour de la
liste des établissements titulaires de la marque de salubrité,
prévue par les arrétés concernant I'agrément des transformateurs
de lait et produits laitiers, ainsi que des centres de collecte, de
standardisation ou de traitement du lait.

EUROPE COMMUNAUTAIRE

Reglements n° 1102/95, n° 1441/95, n°® 1442/95, n° 1798/95 de
la Commission, respectivement des 16/5/1995, 26/6/1995 (2

textes) et 25/7/1995, modifiant les annexes |, Il, Il et/ou IV du
reglement n° 2377/90 du Conseil établissant une procédure
communautaire pour la fixation des limites maximales de
résidus de médicaments vétérinaires dans les aliments
d’origine animale. (JO CE L 110 du 17/5/1995, L 143 du
2716/1995, L 174 du 26/7/1995)

Ces textes complétent les listes des limites maximales de résidus
fixées  pour  certains  antibiotiques,  antiparasitaires,
corticoides....ou précisent quelles sont les substances pour
lesquelles on ne peut définir de limite maximale (en annexe 1V)

Directive 95/39 du Conseil du 17/7/1995, modifiant les
annexes des directives 86/326 et 86/363 CEE concernant la
fixation des teneurs maximales pour les résidus de
pesticides sur et dans les céréales et les denrées
alimentaires d’origine animale (JO CE L 197 du 22/8/1995). Ce
texte rajoute quatre résidus de pesticides a la liste initiale et fixe
leur teneur maximale dans le lait et les produits laitiers.

ERRATA

#* Dans le compte-rendu de [I'Assemblée Générale de
CECALAIT, diffusé en méme temps que notre derniére Lettre de
CECALAIT, une erreur s'est glissée en page 1. M. ROSSEEL
(CILFA, Fruges) est membre du Comité Scientifique et non
pas, comme nous [lavions écrit, membre du Conseil
d’Administration. Nous le prions de nous excuser de cette erreur.

Vous trouverez la liste des membres des Conseil d’Administration
et Comité Scientifique, jointe a cette Lettre de CECALAIT.

#* Nous signalons également une erreur en page 2 du fascicule
« Normes de tolérance pour les chaines d’analyse CECALAIT »,
qui avait été envoyé aux adhérents de CECALAIT en Octobre
1994 (en méme temps que La Lettre de CECALAIT N° 12). Cette
page concerne les chaines d'analyse CECALAIT sur le lait cru.
Les valeurs erronées étaient les valeurs Sr et lim Sy pour la
méthode Kjeldahl, appliquée a la détermination de I'azote non

protéique : KJIELDAHL NPN. Lorsque les résultats sont exprimés
en g MAT/kg de lait, les valeurs exactes obtenues sont les
suivantes :

Sr=0,068
limS.=0,122
r=0,19

Une copie de cette page 2 modifiée est jointe a La Lettre de
CECALAIT de ce mois d'Octobre 1995.

Nous vous prions de nous excuser.

Nous rappelons, en outre, a ceux d’entre vous qui n'auraient pas

eu l'ensemble de ce fascicule ou qui l'auraient égaré qu'ils
peuvent en obtenir une copie sur simple demande a CECALAIT.



DU COTE DE LA BIBLIO

méthodologique» : le OMA 16e édition, en d'autres termes

I'édition 1995 du « Official Methods of Analysis of AOAC
International », présentée maintenant sous forme de feuillets
détachables pour une mise a jour plus aisée...

L a station de Poligny s'est équipé dune «somme

Rappelons que les normes AOAC ont le statut de méthodes
officielles aux Etats-Unis et au Canada. En outre, de plus en plus
de normes internationales portent le sceau commun FIL-ISO-
AOAC. Il reste néanmoins un grand nombre d'analytes ou de
matrices, pour lesquels seule une méthode AOAC est
officiellement disponible. Aussi, si vous avez besoin d’une de ces
méthodes, n’hésitez pas a faire appel a nous.

Dans les documents de taille plus modeste, nous avons repéré
quelques lignes de force, au cours du dernier trimestre.

Y DENOMBREMENT INSTRUMENTAL DES
CELLULES SOMATIQUES DANS LE LAIT

Nous avons, avant tout, remarqué trois articles importants sur ce
theme. lIs s'intéressent, soit aux facteurs opératoires susceptibles
d'influer sur les résultats, soit a des améliorations de controle et
de calibrage, soit comparent les résultats obtenus selon deux
principes de mesure différents. Il s'agit de

CLARKE T.; EVANS M.E.; HEPWORTH G.; MOATE P,
STEWART J.A. Mordant factors that affect the fluorescence and
counting of somatic cells by instruments. J. Dairy Research, 1995,
V. 62, p. 373-39%4

HEESCHEN W.H.; UBBEN E.H.; RATHJEN G. Zahlung
somatischer Zellen in Milch : Untersuchungen zur Messung in der
DurchfluBzytometrie  (Somacount) und Vergleich mit den
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(Fossomatic 360)]. Kieler Milchwirtschaftliche Forschungsberichte,
1994, V. 46, N. 4, p. 291-316 [résumé en francais - traduction
possible]

VERMUNT AEM.; LOEFFEN G.J.M.; VAN DER VOET H;
NABER M.A.A.M. Development of reference samples for the
calibration and quality control of somatic cell count using a
Fossomatic instrument. Netherlands Milk and Dairy Journal, 1995,
V. 49, p. 111-123

Nous préparons des résumés et une discussion générale autour
de ces trois articles pour un prochain numéro de La Lettre de
CECALAIT.
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L'amélioration des techniques de dénombrement de la flore totale
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