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CECALAIT ET L’ASSURANCE QUALITE

chématiquement, l’activité de CECALAIT peut être séparée, d’une part, en une activité de production d’échantillons,
chaînes ou matériaux de référence secondaire, et, d’autre part, en une activité analytique pour ses propres besoins. A
l’heure actuelle, il n’existe pas de référentiel d’assurance qualité regroupant ces deux types d’activité dans une même

entité. Pour une reconnaissance immédiate, la solution consisterait, soit à fixer son propre référentiel, soit à mettre en place un
système 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 l’attente d’un référentiel adapté, CECALAIT a néanmoins mis en place dès
l’origine, un système de dispositions générales et techniques permettant d’assurer la qualité des services proposés.

epuis plusieurs années, les entreprises laitières et les
laboratoires sont confrontés à la mise en place de
systèmes destinés à assurer la qualité de leurs activités.

La qualité des essais réalisés (à des fins internes à l’entreprise ou
externes) est un point important de cette démarche. C’est
pourquoi CECALAIT a été créé afin que la filière « lait » dispose
d’un organisme spécialisé, ayant pour mission d’offrir un
ensemble de services en vue d’une maîtrise maximale des
techniques analytiques, chimiques et microbiologiques dans les
laboratoires.

L’activité propre de CECALAIT peut se résumer d’une part, à une
activité de production d’échantillons (chaînes d’analyses ou
matériaux de référence secondaire), et d’autre part, à une activité
analytique pour ses propres besoins pour établir :

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

! des valeurs de référence pour les contrôles réglementaires
(génétique laitière).

Force est de constater qu’’il n’existe aujourd’hui aucun référentiel
spécifique à 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 l’une ou l’autre partie
de notre activité (production d’échantillons ou activité analytique),
par rapport aux exigences générales et techniques requises pour
définir un système d’AQ utilisable et efficace.

Néanmoins pour une reconnaissance immédiate, il resterait
l’alternative suivante :

! soit, fixer son propre référentiel et le proposer à
l’organisme chargé de l’évaluer, avec l’inconvénient d’être à la
fois juge et partie,

! soit, mettre en place un système d’AQ spécifique à
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
systèmes 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 proposés,
indispensable à une évaluation objective des résultats produits
par les laboratoires. L’ensemble du système peut être schématisé
selon la figure donnée page suivante.

Les dispositions générales sont applicables à l’ensemble de
l’activité de CECALAIT.

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

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

! ex : procédure « réalisation ETG Gerber » : elle comprend
toutes les étapes depuis le prélèvement 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 à l’établissement de la
référence.

Le système actuel se limite essentiellement à la partie
« procédure » des opérations et ne comprend pas encore
l’ensemble de la documentation (PQ - MQ) souhaitable dans un
système d’AQ. Toutefois, il permet d’assurer, pour l’instant,
l’essentiel de ce que les laboratoires peuvent attendre de garantie
sur les échantillons de référence, de contrôle ou d’étalonnage et
sur les essais interlaboratoires et leur permet d’assurer sans
conteste la qualité de leurs résultats analytiques.
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De plus, cette solution permettra, très certainement une
adaptation très rapide au nouveau référentiel, qui, nous l’espérons
tous, ne saurait tarder. L’hypothèse qui nous apparaîtrait
néanmoins la plus souhaitable consisterait à établir un référentiel
spécifique pour l’ensemble de l’activité de CECALAIT. Ce texte
utiliserait les éléments existants dans les textes normatifs actuels :
NF EN 45001, ISO 9002, X 06-049. Il pourrait ensuite être soumis
aux organismes d’accréditation et de normalisation : COFRAC et
AFNOR.

En dehors de ces problèmes administratifs, on peut penser
également que l’accession de CECALAIT à des locaux
spécifiques et adaptés à son activité, que l’on peut espérer à court
terme, permettra une meilleure approche, en nous laissant une

plus grande liberté de manoeuvre pour obtenir une
reconnaissance officielle de qualité.

Liste des abréviations

AQ :  assurance qualité
ETG  : échantillons à teneur garantie
MG : matière grasse
MO : mode opératoire
MQ : manuel qualité
PQ : plan qualité
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DETERMINATION GRAVIMETRIQUE DE LA MATIERE GRASSE :
des changements à prévoir dans les normes

ans le cadre des révisions périodiques des normes ISO,
les groupes français, 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 matière grasse,
respectivement dans les produits laitiers secs, dans les laits
concentrés et dans la crème. Ces instances estiment notamment

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

! le diéthyléther par du t-butyl methyl éther

! l’éther de pétrole par du pentane.

Affaire à suivre, donc !

NORMES ET PROJETS DE NORMES PARUS RECEMMENT
(reçus 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 s’agit de la nouvelle version de la norme ISO 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 fidélité 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 : utilisation dans la pratique des valeurs
d’exactitude

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 traité 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 à 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 : detection method (voir ci-dessus, version
française)

! Part 2 : enumeration method
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VALIDATIONS AFNOR

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

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

NOUVEAUTES DANS LA REGLEMENTATION

FRANCE

Arrêté du 2/3/1995 (JO du 6/4/1995) , relatif à l’agrément des
centres de collecte, de standardisation ou de traitement du lait et
des établissements de transformation du lait et des produits à
base de lait. Il s’agit, pour l’essentiel de la reprise dans la
réglementation française 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 à la production de laits
de consommation et de produits à base de lait, en vue de leur
mise sur le marché communautaire. Il s’agit de la mise à jour de la
liste des établissements titulaires de la marque de salubrité,
prévue par les arrêtés concernant l’agrément des transformateurs
de lait et produits laitiers, ainsi que des centres de collecte, de
standardisation ou de traitement du lait.

EUROPE COMMUNAUTAIRE

Règlements 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 I, II, III et/ou IV du
règlement 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
27/6/1995, L 174 du 26/7/1995)

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

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 à la liste initiale et fixe
leur teneur maximale dans le lait et les produits laitiers.

ERRATA

! Dans le compte-rendu de l’Assemblée Générale de
CECALAIT, diffusé en même temps que notre dernière  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 l’avions 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 à cette Lettre de CECALAIT.

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

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

Sr = 0,068
lim SL = 0,122
r = 0,19

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

Nous vous prions de nous excuser.

Nous rappelons, en outre, à 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 à CECALAIT.



DU COTE DE LA BIBLIO

a station de Poligny s’est équipé d’une «somme
méthodologique» : le OMA 16e édition, en d’autres termes
l’édition 1995 du « Official Methods of Analysis of AOAC

International », présentée maintenant sous forme de feuillets
détachables pour une mise à jour plus aisée...

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 à faire appel à nous.

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

" DENOMBREMENT INSTRUMENTAL DES
CELLULES SOMATIQUES DANS LE LAIT

Nous avons, avant tout, remarqué trois articles importants sur ce
thème. Ils s’intéressent, soit aux facteurs opératoires susceptibles
d’influer sur les résultats, soit à des améliorations de contrôle 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. 373-394

HEESCHEN W.H.; UBBEN E.H.; RATHJEN G. Zählung
somatischer Zellen in Milch : Untersuchungen zur Messung in der
Durchfluβzytometrie (Somacount) und Vergleich mit den
Meβergebnissen nach fluoreszenzoptischem Prinzip (Fossomatic
360). [Dénombrement des cellules somatiques dans le lait : essais
de mesure en cytométrie de flux (Somacount) et comparaison
avec les résultats obtenus par une méthode fluoroptique
(Fossomatic 360)]. Kieler Milchwirtschaftliche Forschungsberichte,
1994, V. 46, N. 4, p. 291-316 [résumé en français - traduction
possible]

VERMUNT A.E.M.; 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.

" COMPOSANTS MAJEURS

BUTIKOFER U.; RUEGG M.; ARDO Y. Determination of nitrogen
fractions in cheese : evaluation of a collaborative study. Lebensm.
Wiss. Technol., 1993, V. 26, N. 3, p. 271-275

JAKOB E., SIEVERT C., SOMMER S.; PUHAN Z. Automatisierte
Bestimmung des Gesamtstickstoffs in Milch nach der Dumas-

Methode. [Détermination automatisée de l’azote total du lait par la
méthode Dumas]. Zeitschrift Lebensm. Unters. Forsch., 1995,
V.200, N. 4, p. 239-243

RODRIGUEZ-OTERO J.L.; HERMIDA M.; CEPEDA A.
Determination of fat, protein, and total solids in cheese by near-
infrared spectroscopy. Journal of AOAC International, 1995, V. 78,
N. 3, p. 802-806

MANNINO S.; COSIO M.S.; WANG J. Organic-phase enzyme
biosensor for moisture determination in food products. Analyst,
1994, V. 119, p. 2001-2003

MARRAZA G.; CAGNINI A.; MASCINI M. L- and D- lactate assay
in real milk samples with immobilized enzyme reactors and
graphite electrode. Talanta, 1994, V. 41, N. 6, p. 1007-1014

" METAUX

BARBERA R.; ESTEVE M.J.. FARRE R.; LOPEZ J.C. A DPCSV
method for the determination of nickel in infant formulas. Food
Chemistry, 1994, V. 49, N. 4, p. 427-430

BERMEJO-BARRERA P.; DOMINGUEZ-GONZALEZ R.; SOTO-
FERREIRO R.; BERMEJO-BARRERA A. Use of the surfactant
agents in the direct determination of zinc in milk samples by flame
atomic absorption spectrometry. Analusis, 1995, V. 23, p. 135-136

FOSTER L.H.; SUMAR S. Methods of analysis used for the
determination of selenium in milk and infant formulae : a review.
Food Chemistry, 1995, V. 53, N. 4, p. 453-466

GARWIN J.L.; ROSENHOLTZ N.S.; ABDOLLAHI A. Two
colorimetric assays for iodine in foods. J. Food Sci., 1994, V. 59,
N. 5, p. 1135-1143

"DETECTION RAPIDE D’ ANTIBIOTIQUES - TRI

BELL C.; RHOADES J.R.; NEAVES P.; SCANNELLA D. An
evaluation of the IDEXX SNAP test for the detection of β-lactam
antibiotics in ex-farm raw milk. Netherlands Milk and Dairy
Journal, 1995, V. 49, p. 15-25

GILBERTSON T.J.; MEJEUR R.L.; YEIN F.S.; JAGLAN P.S.
Modified microbiological method for the screening of antibiotics in
milk. Journal of Dairy Science, 1995, V. 78, p. 1032-1038

HARIK-KHAN R.; MOATS W.A. Identification and measurement
of β-lactam antibiotic residues in milk : integration of screening
kits with liquid chromatography. Journal of AOAC International,
1995, V. 78, N. 4, p. 978-986

MITCHELL M.; BODKIN B.; MARTIN J. Detection of β-lactam
antibiotics in bulk tank milk. Journal of Food Protection, 1995, V.
58, N. 5, p. 577-578

SUHREN G.; REICHMUTH J.; BEER P. Evaluation des tests
d’inhibition microbiologique. [Traduction d’un article paru dans ]
DMZ Lebensmittelindustrie und Milchwirtschaft, 1995, V. 116, N.
2, p. 56-61

L



" MICROBIOLOGIE

L’amélioration des techniques de dénombrement de la flore totale
reste d’actualité. Les pathogènes, eux, font l’objet de plusieurs
travaux pour améliorer leur détection dans les environnements de
fabrication. Et la biologie moléculaire sort de son champ habituel
pour s’intéresser à Clostridium tyrobutyricum...

BRANGER A.; CUVILLIER I.; RABHI L. Dosage de l'ATP
microbien pour l'estimation de la flore totale du lait cru. Lait, 1995,
V. 75, p 295-299

JEPRAS R.I; CARTER J.; PEARSON S.C.; PAUL F.E.;
WILKINSON M.J. Development of a robust flow cytometric assay
for determining numbers of viable bacteria. Applied and
Environmental Microbiology, 1995, V. 61, N. 7, p. 2696-2701

REYBROECK W.; SCHRAM E. Improved filtration method to
assess bacteriological quality of raw milk based on
bioluminescence of adenosine triphosphate. Netherlands Milk and
Dairy Journal, 1995, V. 49, p. 1-14

WILSON I.G. Use of the IUL Countermat automatic colony
counter for Spiral plated total viable counts. Applied and
Environmental Microbiology, 1995, V. 61, N. 8, p. 3158-3160

FLANDERS K.J.; PRITCHARD T.J.; DONNELLY C.W.
Enhanced recovery of Listeria from dairy-plant processing
environments through combined use of repair enrichment and
selective enrichment/detection procedures. Journal of Food
Protection, 1995, V. 58, N. 4, p. 404-409

PRITCHARD T.J.; BELIVEAU C. M.; FLANDERS K.J.;
DONNELLY C.W. Environmental surveillance of dairy processing
plants for the presence of Yersinia species. Journal of Food
Protection, 1995, V. 58, N. 4, p. 395-397

KLIJN N.; NIEUWENHOF F.F.J.; HOOLWERF J.D.; VAN DER
WAALS C.B.; WEERKAMP A.H. Identification of Clostridium
tyrobutyricum  as the causative agent of late blowing in cheese by
species-specific PCR amplification. Applied and Environmental
Microbiology, 1995, V. 61, N. 8, p. 2919-2924

" QUALITE

Des rappels de bases utiles

KENYON A.S.; BLACK J.C.; LAYLOFF T.P. Quality assurance
in weighing. Journal of AOAC International, 1995, V. 78, N. 4, p.
1109-1111

LECHNER E. L’assurance qualité en analyse enzymatique
[traduction d’un article paru dans ]. Miilchwirtschaftliche Berichte
aus den Bundesanstalten Wolfpassing und Rotholz, 1994, V. 119,
p. 74-77

Vous pourrez obtenir la liste complète des  références
sélectionnées au cours du dernier trimestre sur simple demande à
CECALAIT.


