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Avant Propos

LOensemble des renseignements permettant de
est tenu a la disposition de la Société bioMérieux.

Les résultats sont synthétisés au sein de tableaux eti  nterprétés selon la norme
NF EN 1SO 16140.

o Fabricant : BIOMERIEUX
Chemin de | 60r me
69280 MARCY LOAETOILE

o Laboratoire expert ADRIA Développement
ZA Creacdoh Gwen
29196 QUIMPER Cedex

o Méthode a valider Gélose coli ID pour le dénombrement des
Escherichia coli

o Référentiel de validation : NF EN ISO 16140 (octobre 2003) : protocole pour
la validation des méthodes alternatives

o Méthode de référence 3 : Norme NF ISO 16649-2 (juillet 2001) : méthode
horizontale pour le dénombrement des
Escherichia coli - b-glucuronidase positive

o Etenduedelavalidation :Tous produits doéali mentjati on
5 Essai effectu® sous | e couvert de | daccr®ditat
ADRIA Développement Page 3 sur 45 7 décembre 2010

Synthése Reconduction Coli ID - E. coli 44°C
(Version 0)



bioMérieux

RAPPEL SUR LA METHODE ALTERNATIVE

1.1

1.2

1.2.1

Protocole et principe de la méthode alternative
Le protocole est donné en Annexe 1.

Le milieu Coli ID est un milieu chromogene permettant le dénombrement des
col i f or mEssherichia cold § ce milieu contient deux substrats
chromog nes. Les c &.lcolifagparassent s@us forme de
colonies bleues, grace a la mise en évidence de la b-galactosidase ; les
colonies d B. coli apparaissent roses grace a la mise en évidence de la
b-glucuronidase.

Historique de la validation

Date de la premiére validation

La méthode Coli ID a été validée le 19 janvier 1999 (attestation n° BIO 12/5-
01/99) avec une incubation a 44°C °1°C pour les abats et a 37°C ° 1°C pour
tous les autres produits. La reconduction a été obtenue le 6 février 2002 avec

une incubation 244°C°1 AC pour | 6ensemble des

Une extension de validation portant sur la modification du protocole
d 6 e n s eemenn (de la double couche vers la simple couche) a été

produl

obtenue en 2004 sans r®alisation dbéessai

Une seconde étude a été menée en 2006 selon le référentiel 1ISO 16140.

La validation expire le 19 janvier 2011.
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1.2.2 Protocole validé en 2002

Pr®paration doébune suspension m

®
Dilutions décimales en peptone sel

®

l noculation doune bo " te de P®tri
®

Ajout ddéenviron 15 ml de milie
®

Incuber a 44°C pendant 24 h

®

Dénombrement des colonies car act ®E.cofit i ques
(diametre 0,5 & 2 mm, couleur rose violet)

1.2.3 Méthodes de référence auxquelles la méthode alternative a été
comparée

- Etude de 1998 : Norme NF V08-017 - Microbiologie alimentaire. Directives
générales pour le dénombrement des co |l i f or me s HEs@eriahiax
coli (incubation du VRBL a 44,5°C ° 0,5°C)

- Etude de 2002 : Norme NF ISO 16649-2 - Microbiologie alimentaire.
Méthode horizontale pour le dénombrement des Escherichia coli -

b-glucuronidase positive - Partie 2 : technique du comptage des colonies a
44°C au moyen de 5-bromo-4-chloro-3-indolyl b D-glucuronate
(incubation du VRBL a 44°C ° 1°C).

- Etude de 2006: Norme NF ISO 16649-2 (juillet 2001): méthode
horizontale pour le dénombrement des Escherichia coli - b-glucuronidase
positive (Cf. annexe 2)

ADRIA Développement Page 5 sur 45 7 décembre 2010
Synthése Reconduction Coli ID - E. coli 44°C
(Version 0)

do

et



bioMérieux

1.2.4 Principaux résultats obtenus lors de la validation initiale et des
eventuelles reconductions et extensions

1.2.4.1 Etude menée en 1998

La méthode ColiIDestf aci | e ~ mettre en Tuvr e, en
méthode de référence NF V08-017 q u i n®cessite ulmeol,confir
rendue al ®atoire par |l e principe m°me du
nombr e de col oni es (déaut ant pl us al ®a

coliformes thermotolérants est élevée).

Son délai de réponse est nettement plus court que celui de la méthode de
référence (24 h au lieu de 5 jours).

Cette méthode est sp®ci fi que de & caliobugtubueosidased
positives ; une s e ulEecolssorl@ ddonné une réaction négative

(pas de coloration rose). En ce qui concerne la sélectivité de la méthode, des
fauxxposi ti fs peuvent °tre obEeauneri®suden cas
Plesiomonas shigelloides.

La méthode Coli ID présente une linéarité satisfaisante.

Cette méthode est juste lors de la comparaison de ses résultats a ceux de
la méthode de référence NF V08-017. Pour quelques échantillons, la
méthode Coli ID a donné un dénombrement supérieur a celui de la méthode
de référence ; ces résultats pourraient étre expliqués par la différence de
sensibilité des deux méthodes, surtout en cas de forte contamination en
coliformes thermotolérants.

Cette méthode présente des caractéristiques de fidélité satisfaisantes : la
répétabilité est comprise entre 0,08 et 0,046 log UFC ; la reproductibilité est
comprise entre 0,13 et 0,57 log UFC.
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1.2.4.2 Etude menée en 2002
La méthode de dénombrement de E. coli dans les produits alimentaires par
la gélose Coli ID, incubée a 44°C ° 1°C, a des performances de
praticabilité supérieures a celles de la méthode de référence NF ISO

16649-2.

Les temps de manipulation avec cette méthode sont moins importants que
ceux de la méthode de référence.

La méthode est spécifique. Elle a une justesse équivalente a celle de la
meéthode de référence et une fidélité comparable avec celle de la méthode
de référence.
La méthode est linéaire.
La méthode est répétable et reproductible.

1.2.4.3 Etude menée en 2006

1.2.4.3.1 Etude comparative des méthodes

+ Linéarité

V  Matrices utilisées
Cing catégories de produits ont été analysées (une matrice par catégorie), a
cing niveaux de contamination et deux répétitions ont été réalisées par
echantillon. Au total, 50 analyses ont été effectuées a la fois par la méthode

de référence et la méthode alternative.

Les niveaux de contamination, les matrices testées, ainsi que les souches
utilisées sont listés dans le tableau suivant :

Matrice testée Souche Taux doéinocul 4
Steak haché E. coli 13 50 - 100
Lait E. coli 94 100 - 500
Filet de sandre E. coli Ad 228 500 -1 000
Petits pois E. coli 19 1 000 - 5 000
Coul e doéi uj|E.colil42 5000 - 10 000

ADRIA Développement
Synthése Reconduction Coli ID - E. coli 44°C
(Version 0)
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V Résultats bruts

Les échantillons ont été testés en double par chacune des deux méthodes.

V Interprétation statistique

Matrice R Régression Rob.F Valeur critiqu P% Coefficient d Droite de réggsion
utilisée corrélation
Steak haché | 1,00 GMFR 18,392 5,41 0 0,994 log Alt = 1,060 log R6f16
Lait 0,43 OLS2 5,103 5,41 6 0,981 log Ref. = 0,993 log Alt + Q
Filet de sandil 2,20 OLS1 5,958 5,41 4 0,980 log Alt = 0,894 log Ref. + 0
Petits pois 1,33 GMFR 10,%9 5,41 1 0,992 log Alt = 1,020 log Red,02€
Coul e 0,73 GMFR 2,062 541 22 0,998 log Alt = 1,127 log R6f332

Interprétation statistique :
P>5% : pas significatif 1%<P<5%: significatif
0,1%<P<1%: trés significatif P<0,1% : hyper significatif

Les graphiques bidimensionnels et les droites de régression sont donnés en
annexe 3.

V Conclusion

Les tests statistiques valident la linéarité de la méthode pour les matrices Lait
et coule d6iuf, avec des valeurs de P >

Les coefficients de corrélation sont tous supérieurs ou égaux a 0,98, valeur
tres satisfaisante pouvant mettre en défaut la robustesse du test de linéarité
pour les autres matrices testées (steak haché, filet de sandre et petits pois).

La méthode Coli ID montre une linéarité satisfaisante.
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+ Exactitude relative

Les données acquises en 2002 ont été interprétées selon le référentiel
ISO 16140.

V  Nombre et nature des échantillons

Les nombres et la diversité des échantillons analysés par catégorie sont
indiqués dans le tableau suivant :

Tableau 1 - Nombre et nature des échantillons

Nombre Nombre
Catégories Types d o ®c hal derésultats
analysés exploités
Produits carnés Viande crue, charcuterie, plats cuig 32 23
Prodiits laitiers Laits crus, fromages, créemes, 31 26
poudres de lait
Produits de la mer | Poisson cru, coquillages 27 24
Végétaux et divers | Surgelés, déshydratés, plats cuisin 30 23
Ovoproduits COUI.?? dotuf, M3 27 25
plats cuisinés
V  Contamination artificielle des échantillons
Aucune contamination artificielle ndéa ®t

V Résultats bruts

Les résultats bruts sont donnés en annexe 4. Les échantillons ont été
analysés en double par chacune des deux méthodes.

Tableau 2
Cat ®gori e dbo Domaine de contamination (log UFC/qg)
Produits carnés 0,70 a2 4,36
Produits laitiers 0,00 24,52
Produits de la mer 0,70 a 3,69
Végétaux et divers 1,00 & 3,60
Ovoproduits 0,70 a 4,30

Les graphiques bidimensionnels pour chaqgque cat ®gor i e et pour
des échantillons sont donnés en annexe 5.
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V Interprétation
Tableau 3
] , P%
L Régression » , N
Catégorie n R S, a t(a) b t(b) T critique | Ordonnée| Pente a
utilisée .
a0 1
Produits
| 23 1,67 GMFR -0063| 0,638 | 1,005| 0,100 2,080 53 92
carnés
Produits
. 26 2,33 OLS1 0,244 | 1,932 | 0,933 | 1,505 2,064 7 15
laitiers
Produits de
24 1,14 GMFR 0,293 | 2,326 | 0,875 | 2,505 2,074 3 2
la mer
Végétaux| 23 2,00 GMFR -0,211| 2,183 | 1,033 | 0,957 2,080 4 35
Ovoproduit{ 25 1,00 GMFR 0412 | 2,663 | 0,879 | 2,413 2,067 1 2
Tous
i 121 2,33 GMFR 0,192 | 1,836 | 0,952 | 1,289 1,980 8 21
produits

Les limites de répétabilité obtenues pour la méthode alternative et la
meéthode de référence, ainsi que le biais D obtenu entre les deux méthodes
sont donnés dans le tableau 4.

Tableau 4
L. . Répétabilité Répétabilité
Categorie Bials D méthode alternativi méthode de référen
Produits carnés -0,050 0,294 0,176
Produits laitiers 0,055 0,205 0,088
Produits de la mer -0,017 0,235 0,205
Végétaux -0,110 0,234 0,117
Ovoproduits 0,045 0,205 0,205
Toutes catégories confon -0,020 0,240 0,147

ADRIA Développement

Un échantillon de la catégorie Végétaux (D133 : Trompettes déshydratées)
montre un écart de dénombrement important entre les deux méthodes. Ainsi,
les résultats sont respectivement de 3,28 et 3,38 Log UFC/g par la méthode
de r ®f ®r enc e, et inf®rieurs ° 1 par | a
S 0 u ¢ hEecolidissue de la gélose TBX, (identifiee sur APl 20 E) mais non

caractéristique sur Coli | D expl i que | 6 ®cart de d®n C
échantillon.
Les droites de r®gression (sous |l a for me
chacune des matrices et pour | 6ensembl e
annexe 5.
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V Conclusion

Les limites de répétabilité de la méthode alternative sont toutes supérieures
ou égales a celles de la méthode de référence.

Le biais entre les deux méthodes est faible, compris entre - 0,110 et
0,055 log UFC/g.

Les droites de régression sont les suivantes :

- produits carnés log (Coli ID) = 1,00 log (méthode référence) - 0,06

- produits laitiers log (Coli ID) = 0,93 log (méthode référence) + 0,24

- produits de la mer log (Coli ID) = 0,87 log (méthode référence) + 0,29
- produits végétaux log (Coli ID) = 1,02 log (méthode référence) - 0,17
- ovoproduits log (Coli ID) = 0,88 log (méthode référence) + 0,41

Toutes catégories confondues, la droite de régression est la suivante :
log (Coli ID) = 0,97 log (méthode référence) + 0,06.

La méthode Coli ID montre une exactitude satisfaisante.

+ Limite de détection (LOD) et limite de quantification

(LOQ)

V Protocole

La limite de détection de la méthode a été réalisée en cultures pures.

Trois niveaux doédinoculation ont ®t® test
soit 18 analyses par la méthode alternative.

Une souche de E. coli a été utilisée pour 6 déterminations indépendantes de
diluant stérile.
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V Résultats

Les données sont intrinseques a la méthode. Les résultats sont donnés dans
les tableaux suivants :

Niveau Nombr e d §pésitiff Ecartype Biais
0 0/6 / /
0,5 4/ 6 0,753 1
1 5/ 6 1,752 2
Formules Valeurs obtenues

LC 1,65 5+ % 2,2

LOD 3.3 %+ X% 3,5

LOQ 109+% 8,5

Sensibilité relative

Les données sont intrinseques a la méthode. Elles sont obtenues a partir des

r ®sul tats

obtenus

dans | 6 ®t ude de

n ®

spécifigue mis en oeuvre)

Les profils de précision obtenus pour les différentes matrices sont présentés
Figure 1.

Figure 1 - Profils de précision obtenus pour les différentes matrices

Profils de précisions obtenus pour les différentes matrices

40,0%

35,0%

30,0%

25,0%

20,0%

CV(<x(y)>)

15,0%

10,0%

5,0%

0,0%

Méthode de référence log ufc/g (x)

——&— Steak haché —#— Petits pois Lait Filet de sandre —%¥—Coul e

ADRIA Développement Page 12 sur 45

Synthése Reconduction Coli ID - E. coli 44°C
(Version 0)

7 décembre 2010



bioMérieux

+ Spécificité/Sélectivité

V Protocoles dobéessai

Au cours de | 6® ude men®e en 1998, 20 s
négatives avaient été testées ; les données ont été reprises et complétées

avec 10 souches positives. Trois souches négatives ont également été

testées.

V Reésultats

- Inclusivité : Sur les 30 souches de E. coli testées, 3 donnent des colonies
bl eues non caract ®ri st i gulessestsnasouck®o | i | D
de E. coli 0157:H7 b-glucuronidase négative.
Les 2 autres souches, E. coli 12 et E. coli 20, ont été identifiées sur galerie
ID 32E. La souche E. coli 20 a donné une réaction négative au test
b-glucuronidase, contrairement a la souche E. coli 12.
Les souches Db-glucdrobidaset mégative, Rapparaissent non
caractéristiques sur milieu TBX, et sont donc non dénombrées par la
méthode de référence ISO 16649-2.

- Exclusivité : Sur les 23 souches testées, aucune croissance ou une
croissance faible est observée sur gélose Coli ID
1 est " noter que, |l ors de | 6®t ude doe
AFNOR en 1998, des colonies identifiées aux espéces Escherichia
vulneris et Plesiomonas shigelloides ont présenté une coloration rose.
Cependant, la souche E.vulneris1 51, test ®e dans | 6®t ude
montre pas de colonies caractéristiques sur gélose Coli ID. De méme trois
souches supplémentaires ont été testées: elles ne montrent pas de
colonies caractéristiques, ni sur Coli ID , ni sur le milieu TBX de la
méthode de référence.
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La praticabilité du milieu Coli ID a été évaluée selon 13 critéres :

- Temps réel de manipulation, flexibilit¢é de la technique par rapport au

nombre do®chantil | charge en bacéres | e gagnrde | eur

temps par | a m®t hode Col I D est obtenu

dénombrée par dilution, ainsi que dans la facilité de lecture des tests.

Temps en minutes
Méthode NF ISO 16249 Méthode Coli ID
15 échantilhs | 25 échantillon{ 15 échantillon{ 25 échantillon

Préléevement 26 40 26 40
Broyage 22,5 37,5 22,5 37,5
Analyse 31 69 25 31
Lecture 25 20 12,5 10
Total 104,5 166,5 86 118,5
Temps / échantillon 7 5 57 4.7
- D®I ai déobtent iledélad e sd 6ro®dd welnttaton des r ®

méthode Coli ID est identique a celui de la méthode de référence.

Méthode NF ISO 16849 Méthode Coli ID
Prélévement, broyage JO JO
Analyse JO JO
Lecture J1 J1
- Type de qualifi caleiypende gualifichtiGnorgu®s paur e u r

cette méthode est identique a celui requis pour la méthode de référence.

- Tracabilitt desrésultats: aucune tra-abilit® particu
laboratoire utilise ses propres procédures.

ADRIA Développement
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1.2.4.3.2 Etude interlaboratoire

+« Organi sation de | 60®tude

14 laborat oi res ont p ar de$ iostryrt®ns ‘détaillé@spdntuétce
transmises aux laboratoires par le laboratoire expert.

Du lait pasteurisé demi-écrémé a été inoculé par la souche Escherichia
coli9d.Les t au x tiod dsesnont&té lesssuivants :

- 0 UFC/ml,

- 107 100 UFC/ml,

- 1007 1000 UFC/ml,

- 1000 - 10 000 UFC/ml.

Les échantillons ont été répartis a raison de 25 ml par flacon. Deux
échantillons par taux et par laboratoire ont été préparés, soit huit échantillons
par laboratoire.

Les échantillons codés (code connu uniquement du laboratoire expert) ont
été placés dans des caisses isothermes contenant des blocs réfrigérants et
ont ®t ® exp®di ®s aux diff®rents | aborat ol

Un flacon témoin température contenant un enregistreur de température a
été joint au colis, afin de suivre la température au cours du transport et de la
mesurer a réception.

Les échantillons ont été livrés en 24 h a 48 h aux laboratoires collaborateurs.
La température des échantillons devait étre inférieure ou égale a 8°C
pendant | e transport et comprise entre 0.

Les laboratoires collaborateurs et le laboratoire expert ont analysé les
échantillons par la méthode alternative et par la méthode de référence.

Une étude de stabilité de la souche inoculée dans la matrice a été réalisée
afin de v®rifier quoil ndy a pas do®vol ui
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+ Controle des parameétres expérimentaux

V  Stabilité de la souche au cours du transport

Afin de vérifier

la stabilité de

la souche Escherichia coli

bioMérieux

94, un

dénombrement de la flore de six flacons inoculés a été effectué le jour de

| 6i nocul ati on, ainsi gubapr s 24 h (avec
conservation a 4°C ; les résultats sont reportés dans le tableau 5.
Tableau5-D®n o mb r e nbEsahérichkdatcoli 94
par la méthode NF EN ISO 16649-2 (en UFC/ml)
Taux 1 Taux 2 Taux 3
Répétition| Répétition| Répétition| Répétition| Répétition| Répétition
JO 55 47 450 450 3 500 2700
J1 36 53 420 350 3900 4 500
J2 38 47 340 550 5 000 4 400
Aucune ®vol ution de | a souche nodest ob

conservation a 4°C.
V Résultats obtenus pour les deux méthodes

Les r®sultats d eescheichia colbparlenlaboratoiral éxpert,
par la méthode de référence et par la méthode alternative, sont présentés
dans le tableau 6.

Tableau 6 - Résultats du laboratoire expert (en log UFC/Q)

Taux visé Méthode de réfécen Méthode alternative
(log UFC/g Duplicat 1 Duplicat 2 Duplicat 1 Duplicat 2
<1 <1 <1 <1 <1
la2 1,64 1,68 1,76 1,68
2a3 2,54 2,59 2,70 2,69
3a4 3,63 3,59 3,83 3,79

Les taux de contamination visés ont été atteints.

ADRIA Développement
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V Température des échantillons a réception

Les températures mesurées a réception sont données dans le tableau 7.

Tableau 7 - Température des échantillons a réception

Laboratoire] Température mesur Date et heure de récept Température mesu
a réception (°C) des échantillen par le thermoboutg
A 7,5 J2 14h00 0,5
B 2,0 J1 11h15 0,0
C 4.0 J1 11h30 Thermobouton
non récupéré
D 3,0 J1 08h30 0,0
E 2,5 J2 09h10 0,0
F 0,3 J1 11h20 -2,9
G 4,6 J1 10h00 0,00
H 0,2 J1 08h15 0,00
| 0,4 J1 09h30 0,00
J 10 J1 11h30 -1,00
K 0,6 J1 09h20 0,00
L 0,3 J1 13h15 0,00
M 0,0 J1 11h00 0,00
N 0,3 J1 08h45 0,00

V Température des échantillons pendant le transport

Tous | es colis ont ®t® |ivr®s ~ J1 ° | 6 €
quiontétéliviecsald 2. Aucun probl me de temp®ratur
du transport. Toutes les températures a réception étaient inférieures a 8,4°C.

! Certaines températures inférieures & 0°C ont été relevées pour ces thermoboutons. Aucune

cong®l ation de |l a matrice nobta ®t® :feoesREtspnhédté | es | a
conservés dans les interprétations.
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+ Résultats des analyses
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bioMérieux

noéon-1, 2peaB maisnocul ®
uniquement les dilutions -1, -2 et -3, ce qui explique les résultats obtenus
pour le niveau 0 (< 1 et < 10 UFC/ml).

Le dénombrement de la flore aérobie mésophile varie de 2 200 a
Le | aboratoire n

480

f

000

| acon

UFC/ ml

s 0 @ucaurstdu traresEod. ®

+ Calculs et interprétation statistique

V  Synthése des résultats obtenus par les deux méthodes

Une synthése des résultats est présentée tableau 8.

B

Tableau 8 - Synthése des résultats obtenus par la méthode alternative
et la méthode de référence (en UFC)

Niveau 0 Niveau 1 Niveau 2 Niveau 3
Laboratoiry Méthode d¢ Méthode | Méthode d§ Méthode | Méthode d¢ Méthode | Méthode d¢ Méthode

référence | alternative| référence| alternative| référence| alternative| référence | alernative
A <10| <10| <10| <10| 35| 40 | 40 | 80 | 390| 510 550| 5203200 3800 4400 4300
B <l | <1| <1 | <1]| 43| 42| 53| 58 | 620| 550| 670 | 6305500 4900 6600 5300
C <10| <10| <10| <10| 65 | 55 | 50 | 40 | 380| 400 | 350| 460 (5300 4400 4900 4800
D <10| <10| <10| <10| 30 | 50 | 60 | 80 | 440| 360 | 500| 570(30® | 3600 4100 4500
E <1 | <1| <1 | <1]| 44| 45| 50| 40 | 480| 380| 540| 5604800 4400 5900 5600
F <1 | <1 | <1|<1]| 25| 41| 52| 49 | 490| 600| 620| 6105200 7000 5400 5800
G <10| <10| <10| <10| 35| 45| 30 | 30 | 360| 330 | 190| 4103500 3500 3300 5400
H <1 | <1|<1|<1]| 25| 43| 39| 38| 360| 400| 480| 400|40® | 5000 4500 3500
I <l | <1|<1|<1] 40| 39| 50| 47 | 420| 510| 570| 5204000 4900 5600 6400
J <1 | <1 | <1 | <1]| 39| 34| 44| 43 | 440| 400| 490| 290| 6100 5000 3700 5000
K <10| <10| <10| <10| 35| 45 | 60 | 20 | 590| 420 | 480| 460 (4600 5000 5900 4800
L <10| <10| <10| <10| 35| 50 | 30 | 50 | 430| 480 590| 4704800 6500 4800 3900
M <l | <1|<1|<1] 39| 43| 55| 43 | 430| 480| 500| 480|4800 6500 5700 5100
N <l | <1| <1 | <1]| 24| 20| 47 | 42 | 450| 360| 420| 410| 3600 3700 5800 6600

ADRIA Développement
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+ Comparaison des caractéristiques de justesse et de fidélité
de la méthode de référence et de la méthode alternative

Léinterpr®tation statistique a ®t® r ®al i
la norme ISO 16140 (septembre 2009).

Les valeurs statistiques sont résumées ci-apres :

Méthode de référence Méthode alternative
Niveay p s Ecartype Ecartype L Ecartype Ecartype
Medians o enétabilitd dereproductibilit €92 de répétabilitd dereproductibili
1 14| 1,5976 0,0943 0,0943 1,6505 0,0913 0,1164
2 14| 2,6399 0,0638 00790 2,7058 0,0542 0,1018
3 14| 3,6716 0,0647 0,1032 3,7059 0,0664 0,0806

P : nombre de laboratoires donnant des résultats exploitables

+ Controle de la cohérence des résultats de mesurage

Des graphiques de cohérence ont été appliqués pour identifier les résultats
incoh®rents par rapport 7 | Oee sidisgtiquésl e des
robustes h (cohérence interlaboratoire) et k de Mandel.

Les graphiques obtenus pour la méthode de référence et la méthode
alternative sont donnés en annexe 6.

Le nombre de valeurs situées au-dessus des seuils pour h et K est donné
dans le tableau ci-apres :

Valeurs de Mandel Nombre de valeurs observéeglagsus du seuil
Méthode de référence | Méthode alternative
h>1% 2 (4,8) 0
h>5% 1(2,4) 0
k>1% 0 3(7,1)
k>5% 0 2(498

(' ): Pourcentage de valeurdemsus du seuil

Les calculs statistiques sont en annexe 7. Aucune valeur Jincoh®r
observée. Tou s | es r®sul tats ont donc ®t ® coc
statistique.
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+ Comparaison des caractéristiques de justesse et de fidélité
de la méthode de référence et de la méthode alternative

V Biais de la méthode alternative

Afin dobéesti mer l e biais de | a m®t hode alte
référence pour chaque niveau, Dij et t sont calculés selon les équations suivantes :

Dij =Yij, Alt - Yij, Ref

‘o Imediani (Dij)|

~ Jol(2p)/ Diff

Si la valeur de t est supérieure a 2, la méthode alternative est significativement
biaisée par rapport a la méthode de référence.

Les valeurs obtenues sont données dans le tableau 9.

Tableau 91 Valeurs de t obtenues par niveau

Niveau de D (biais) t Conclusion
contamination

Niveau 1 0,076 1,43 Non significatif
Niveau 2 0,050 2,30 Significatif
Niveau 3 0,051 1,47 Non significatif

Le biais est non significatif aux niveaux 1 et 3. Il apparait significatif au
niveau 2, avec pourtant une valeur faible de 0,050.

V Comparaison des écarts-types de répétabilité

Si le rapport des écarts-types de répétabilité de la méthode alternative et de la
méthode de référence est supérieur a 2, la fidélité dans les conditions de répétabilité
de la méthode alternative est considérée inférieure a celle de la méthode de
référence. Si ce rapport est inférieur a 0,5, la fidélité de la méthode alternative est
considérée comme supérieure a celle de la méthode de référence.

Les valeurs de ces rapports sont données dans le tableau 10.
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Tableau 10
Méthode de référence Méthode alternative Ratio méthode
Niveau | Ecartype de | oyiq o raperap| ECapede | Limite de | altemative / métho
répétabilité répétabiét répétabilité de reférence
1 0,0943 0,2641 0,0913 0,2557 0,968
2 0,0638 0,1787 0,0542 0,1517 0,849
3 0,0647 0,1811 0,0664 0,1860 1,027

Les rapports des écarts-types de répétabilité sont tous inférieurs a 2

La fidélité dans les conditions de répétabilité de la méthode alternative est
équivalente a celle de la méthode de référence.

V Comparaison des écarts-types de reproductibilité

Si le rapport des écarts-types de reproductibilité de la méthode alternative et de la

méthode de référence est supérieur a 2, la fidélité dans les conditions de

reproductibilité de la méthode alternative est considérée inférieure a celle de la

méthode de référence. Si ce rapport est inférieur a 0,5, la fidélité de la méthode

alternative est considérée comme supérieure a celle de la méthode de référence.

Les valeurs de ces rapports sont données dans le tableau 11.

Tableau 11

Méthode de référence

Méthode alternative

Ratio méthode

Niveau Ecratype de Limite de Ecartype de Limite de alternative / métho
reproductiléi reproductibilité | reproductibilit¢  reproductibilité de référence
1 0,0943 0,2640 0,1164 0,3260 1,235
2 0,090 0,2213 0,1018 0,2851 1,288
3 0,1032 0,2889 0,0806 0,2258 0,782

Les rapports des écarts-types de reproductibilité sont tous inférieurs a 2.

La fidélité dans les conditions de reproductibilité de la méthode
alternative est équivalente a celle de la méthode de référence.
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1.2.4.3.3 Conclusion

Les concl usi ons c@nmpatativ® tdasd méthodes sont les
suivantes :

- la linéarité e t | 6exactitude de | a m®t hode COLI
des E. coli a 44°C sont satisfaisantes.

- les limites de répétabilité de la méthode alternative sont proches de celles
de la méthode de référence.

- le biais entre les deux méthodes est faible, compris entre
- 0,110 et + 0,055 log UFC/ g.

- la méthode COLI ID est spécifique et sélective.

Lesconcl usi ons de | 6®tsontlessuivaritesr | abor at oi r e

- le biais entre les deux méthodes est faible, comprise entre 0,050 et
0,076 log UFC/g.

- les limites de répétabilité et de reproductibilité de la méthode alternative
sont comparables ou inférieures a celles de la méthode de référence.

- la dispersion entre laboratoires est plus élevée pour la méthode
alternative.

- L6®t ude i nt er | guetesréstultats abtenusravec ta méthode

alternative sont comparables a ceux obtenus avec la méthode de
référence.

1.3 Bilan des modifications intervenues dans l|la méthode
alternative, ayant donné lieu ou non a une extension de
validation
Aucune modification n 6 e s t intervenue dans | a m®t h o

validation.

2 ETUDE BIBLIOGRAPHIQUE

Aucune r ®f ®r enc e déarticl es nda ®t ® 1 ec ¢
internationale.

ADRIA Développement Page 22 sur 45 7 décembre 2010

Synthése Reconduction Coli ID - E. coli 44°C
(Version 0)



ADRIA Développement

bioMérieux

Annexe 1 - Méthode alternative

Pr ®p ar at isuspensibromere en peptone sel

®
Dilutions décimales en peptone sel
®
l noculation doéune bo " te de Petr
®
Ajout ddébenviron 15 ml de mil.
®
Incuber a 44°C pendant 24 h
®
Dénombrement des colonies caractéristiques d B. coli
(diametre 0,5 a 2 mm, couleur rose violet)
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Annexe 2 - Méthode de référence

Pr®paration doémeree suspensi on
®
Dilutions décimalesen TS
®

Inoculation de 2 boites de Petri par 1 ml de suspension mere
o u d 0 u nredédralk si nécessaire

®
Ajout ddéenviron 15 ml d®2°CGnil i eu TBX
/\\
Micro-organismes non stressés Micro-organismes stresses
®
® Incuber 4 ha 37°C ° 1°C
®
Incuber a 44°C ° 1°C Incuber a 44°C ° 1°C
pendant 18 a 24 h pendant 18 a 24 h
(incubation maximale : 24 h) (incubation maximale : 24 h)

N

Retenir les boites contenant moins de 150 colonies caractéristiques (bleues)
et moins de 300 colonies au total. Dénombrer les colonies bleues
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Annexe 3 - Linéarité : Graphiques bidimensionnels
et droites de régression

Linéarité : Graphiques bidimensionnels
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Linéarité : Graphiques bidimensionnels
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Linéarité : Droites de régression

Steak hache - Regression GMFR

00

Lait - Régression OLS 2

Eétdranos
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Annexe 4 - Exactitude : Résultats bruts
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Produits carnés
ISO 16649 COLI ID
N°Ech Produit Dilutiof ufc/boit| ufc/boit{ ufc/boit{ufc/boit|  ufc/g ufc/g log ufc/g| log ufc/g|moyenn| dilutionufc/boit|ufc/boit|  ufc/g ufc/g log ufc/g| log ufc/g|moyenn
a b c d |Répétition|Répétibn 2 Répétition| Répétition a c |Répétition|Répétition| Répétition| Répétition

D122 Palette a la diable 10 2 2 3 2 20 25 1,30 1,40 1,35 10 4 1 40 10 1,60 1,00 1,30
100 0 0 0 0 100 1 0

D124 Collier de veau 10 0 0 0 0 <10 <10 <1 <1 <1 10 0 0 <10 <10 <1 <1 <1
100 0 0 0 0 100 0 0

D125 Collier de veau 10 0 0 0 0 <10 <10 <1 <1 <1 10 0 0 <10 <10 <1 <1 <1
100 0 0 0 0 100 0 0

D128 Canette de Barbarie | 10 1 4 1 0 25 5 1,40 0,70 1,05 10 1 1 10 10 1,00 1,00 1,00
100 0 0 0 0 100 0 0

D129 Filet de dinde 10 28 24 14 13 240 140 2,38 2,15 2,26 10 16 19 160 170 2,20 2,23 2,22
100 0 0 0 0 100 1 0

D130 Cuisse de dinde 10 19 27 24 27 220 250 2,34 2,40 2,37 10 28 22 270 210 2,43 2,32 2,38
100 0 2 1 2 100 2 1

D131 Hach® de 10 0 0 0 0 <10 <10 <1 <1 <1 10 0 0 <10 <10 <1 <1 <1
100 0 0 0 0 100 0 0

D132 Foie de volaille 10 127 111 133 111 1200 1300 3,08 3,11 3,10 10 >150 | >150 1900 3100 3,28 3,49 3,39
100 9 24 16 24 100 19 31

D138 Sauté de collier de vegd 10 4 0 3 1 20 20 1,30 1,30 1,30 10 2 2 20 20 1,30 1,30 1,30
100 0 0 0 0 100 0 0

D141  Steak haché de veau| 10 4 8 5 5 60 50 1,78 1,70 1,74 10 8 4 80 40 1,90 1,60 1,75
100 3 0 0 0 100 0 2

D142  Steak haché de veau| 10 4 2 6 4 30 50 1,48 1,70 1,59 10 1 1 10 10 1,00 1,00 1,00
100 1 1 0 0 100 1 0

D143  Steak haché de veau| 10 5 8 4 5 65 45 1,81 1,65 1,73 10 4 5 40 50 1,60 1,70 1,65
100 0 0 1 0 100 0 0

D144  Steak haéhde veau 10 9 0 2 2 45 20 1,65 1,30 1,48 10 3 3 30 30 1,48 1,48 1,48
100 1 0 2 0 100 0 0

D145  Steak haché de veau| 10 3 6 4 4 45 40 1,65 1,60 1,63 10 2 6 20 60 1,30 1,78 1,54
100 0 0 0 0 100 1 0

D146 Blanc de poulet cuit | 10 0 0 0 0 <10 <10 <1 <1 <1 10 0 0 <10 <10 <1 <1 <1
100 0 0 0 0 100 0 0

D147St cak hach® 10 16 15 14 20 150 150 2,18 2,18 2,18 10 7 11 70 110 1,85 2,04 1,94
100 1 1 3 1 100 1 1

D148 Steak hac 10 0 1 1 0 5 5 0,70 0,70 0,70 10 0 1 <10 10 <1 1,00 1,00
100 0 0 0 0 100 0 0

D151 Jambonneau cuit 10 0 0 0 0 <10 <10 <1 <1 <1 10 0 0 <10 <10 <1 <1 <1
100 0 0 0 0 100 0 0

D152 Escalope (sous noix) 10 2 7 3 4 45 35 1,65 1,54 1,60 10 4 4 40 40 1,60 1,60 1,60
100 1 0 0 0 100 0 0

Eoiaal A STFSOGdzS az2dzda £S O02dz8SNI RS f QF OONBRAGLGAZY
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Produits carnés
ISO 16649 COLI ID
N°Ech Produit Dilutiof ufc/boit| ufc/boit{ ufc/boit{ufc/boit|  ufc/g ufc/g log ufc/g| log ufc/g|moyenn| dilutionufc/boit|ufc/boit|  ufc/g ufc/g log ufc/g| log ufc/g|moyenn
a b c d |Répétition|Répétibn 2 Répétition| Répétition a c |Répétition|Répétition| Répétition| Répétition

D153 Escalope (sous noix) 10 3 1 0 2 20 10 1,30 1,00 1,15 10 1 0 <10 <10 <1 <1 <1
100 0 1 0 0 100 0 0

D154 Escalope (sous noix) 10 1 0 1 0 5 5 0,70 0,70 0,70 10 1 1 10 10 1,00 1,00 1,00
100 0 0 0 0 100 0 0

D161 Téte de veau 100 | 100 106 108 92 10000 11000 4,00 4,04 4,02 | 100 78 71 8000 7300 3,90 3,86 3,88
1000, 6 11 13 9 1000| 10 9

D162 Téte de veau 100 | >150 | >150 | 231 220 23000 8000 4,36 3,90 4,13 | 100 92 120 8700 11000 3,94 404 3,99
1000| 22 24 5 11 1000 4 0

D171 Supréme de pintade | 10 3 11 7 10 70 85 1,85 1,93 1,89 10 7 4 70 40 1,85 1,60 1,72
100 0 1 0 0 100 1 1

D172 Chipos,merguez, 10 3 8 6 5 55 55 1,74 1,74 1,74 10 3 3 30 30 1,48 1,48 1,48

chipos aux herbes | 100 0 0 0 0 100 0 0

D173 Steak de cheval surge| 10 0 0 0 0 <10 <10 <1 <1 <1 10 0 0 <10 <10 <1 <1 <1
100 0 0 0 0 100 0 0

D175 Sauté de veau 10 4 2 5 5 30 50 1,48 1,70 1,59 10 5 4 50 40 1,70 1,60 1,65
100 0 0 0 0 100 0 0

D176 Muscle de veau sous n 10 10 8 9 8 90 85 1,95 1,93 1,94 10 11 11 110 110 2,04 2,04 2,04
100 0 0 2 1 100 1 1

D177 Saucisserie de volaill{ 10 8 12 12 10 100 110 2,00 2,04 2,02 10 13 10 130 100 2,11 2,00 2,06
100 3 0 0 0 100 0 0

D178 Filet de poulet 10 0 0 0 0 <10 <10 <1 <1 <1 10 0 0 <10 <10 <1 <1 <1
100 0 0 0 0 100 0 0

D179 Brochettes 10 5 10 9 5 75 70 1,88 1,85 1,86 10 8 4 80 40 1,90 1,60 1,75
100 0 0 0 0 100 0 0

D271 Filet de camd 10 2 3 5 0 25 25 1,40 1,40 1,40 10 2 2 20 20 1,30 1,30 1,30
100 1 0 0 0 100 0 0
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Produits laitiers
N°Ech Produit ISO 16645 COLI ID
Dilutiol ufc/boit{ ufc/boit|ufc/boit{ ufc/boit|  ufc/g ufc/g log ufc/g| log ufc/g|moyenn| dilutionufc/boit{ufc/boity  ufc/g ufc/g log ufc/g| log ufc/g|moyenn
a b c d |RépétitionRépétition Répétition| Répétition a c |Répétition|Répétition| Répétition| Répétition

D163 Lait cru 10 50 31 39 40 380 330 2,58 2,52 2,55 10 37 54 370 520 2.5 2,72 2,64
100 2 1 2 5 100 4 3

D164 Lait cru 1 2 5 4 3 4 4 0,60 0,60 0,60 1 8 1 8 1 0,90 0,00 0,45
10 0 1 0 0 10 2 0

D165 Brie de Meaux 10 0 0 0 0 <10 <10 <1 <1 <1 10 0 0 <10 <10 <1 <1 <1
100 0 0 0 0 100 0 0

D166 Bethmal 10 47 38 42 44 420 390 2,62 2,59 2,61 10 54 38 510 360 2,71 2,56 2,63
100 3 4 1 4 100 2 1

D167 Tomme du Neve 10 3 6 4 45 45 1,65 1,65 1,65 10 6 4 60 40 1,78 1,60 1,69
100 0 0 0 100 0 0

D174 Creme fraiche 10 82 69 83 80 770 810 2,89 2,91 2,90 10 109 123 1100 1300 3,04 3,11 3,08
100 9 10 15 12 100 13 16

D180 Creme 10 104 96 98 98 1000 980 3,00 2,99 3,00 10 123 145 1200 1400 3,08 3,15 3,11
100 9 10 12 7 100 13 8

D181 Creme 10 99 119 112 102 1100 1100 3,04 3,04 3,04 10 122 110 1200 1000 3,08 3,00 3,04
100 7 11 9 8 100 8 4

D201 Pyrénée 10 21 23 24 15 210 220 2,32 2,34 2,33 10 32 19 290 190 2,46 2,28 2,37
100 1 1 1 0 100 0 2

D202 Brie de Meaux 10 24 24 17 23 230 200 2,3 2,30 2,33 10 25 26 240 280 2,38 2,45 2,41
100 1 1 1 1 100 1 5

D203 Tomme de savoie | 10 180 136 142 161 1500 1400 3,18 3,15 3,16 10 272 229 3100 2700 3,49 3,43 3,46
100 12 17 4 12 100 31 27

D204 Reblochon 10 11 10 6 4 110 50 2, 1,70 1,87 10 7 3 70 30 1,85 1,48 1,66
100 1 0 0 0 100 4 2

D205 Brie de Meaux 100 14 18 25 17 1600 2100 3,20 3,32 3,26 100 21 25 2200 2300 3,34 3,36 3,35
1000 2 2 1 1 1000 3 0

D206 Raclette 10 82 75 69 68 760 740 2,88 2,87 2,88 10 98 85 940 830 2,97 2,92 2,95
100 4 7 12 9 100 5 6

D207 St Nectaire 10 170 184 177 144 1700 1200 3,23 3,08 3,15 10 119 137 1200 1300 3,08 3,11 3,10
100 21 13 11 13 100 10 7
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Produits laitiers
N°Ech Produit ISO 16645 COLID
Dilutiol ufc/boit{ ufc/boit|ufc/boit{ ufc/boit|  ufc/g ufc/g log ufc/g| log ufc/g|moyenn| dilutionufc/boit{ufc/boity  ufc/g ufc/g log ufc/g| log ufc/g|moyenn
a b c d |RépétitionRépétition Répétition| Répétition a c  |Répétition|Répétitin 2 Répétition| Répétition
D208 | Tomme de montagn{ 100 57 52 52 41 5200 5000 3,72 3,70 3,71 100 53 42 5000 4000 3,70 3,60 3,65
1000 4 1 5 0 1000 2 2
D209 Pyrénée 100 | 122 137 132 141 13000 | 13000 4,11 4,11 4,11 100 96 88 9300 8600 3,97 3,38 3,95
1000| 18 10 11 9 1000 6 7
D210 Tomme de Savoie | 10 81 60 69 64 680 650 2,83 2,81 2,82 10 95 90 910 910 2,96 2,96 2,96
100 4 5 8 5 100 5 10
D211 Brie de Melun 10 0 1 0 1 5 5 0,70 0,70 0,70 10 0 1 <10 10 <1 1,00 <1
100 0 0 0 0 100 0 0
D212 Coulommier 10 179 184 186 166 1500 1400 3,18 3,15 3,16 10 192 196 1700 2000 3,23 3,30 3,27
100 17 13 11 16 100 17 20
D213 Reblochon 100 | 436 392 | 436 | 436 36000 | 27000 4,56 4,43 4,49 100 264 | 336 23000 33000 4,36 4,52 4,44
1000| 33 38 32 21 1000 | 23 33
D214| Bouchon de Sancerr| 10 0 1 0 0 5 <10 0,70 <1 <0,85| 10 0 1 <10 10 <1 1,00 <1
100 0 0 0 0 100 0 0
D215 Tomme de brebis | 100 28 20 22 17 2500 2200 3,40 3,34 3,37 100 17 15 1700 1500 3,23 3,18 320
1000 4 2 4 2 1000 2 1
D216 Munster 100 63 73 76 59 6800 7300 3,83 3,86 3,85 100 53 55 5000 5300 3,70 3,72 3,71
1000 8 6 6 4 1000 2 3
D246 Poudre de lait 10 49 41 37 42 490 410 2,69 2,61 2,65 10 57 62 570 650 2,76 2,81 2,78
100 7 10 2 2 100 6 9
D247 Poudre de lait 10 3 2 2 1 25 15 1,40 1,18 1,29 10 3 8 30 80 1,48 1,90 1,69
100 1 1 0 0 100 0 0
D248 Poudre de lait 10 3 1 2 2 20 20 1,30 1,30 1,30 10 1 3 10 30 1,00 1,48 1,24
100 0 1 0 0 100 0 0
D249 Poudre de lait 10 4 3 3 0 35 15 1,54 1,18 1,36 10 6 7 60 70 1,78 1,85 1,81
100 0 0 0 0 100 0 0
D250 Poudre de lait 10 6 6 4 3 60 35 1,78 1,54 1,66 10 18 11 160 110 2,20 2,04 2,12
100 1 1 0 1 100 0 5
D272 Poudre de lait 10 0 0 0 0 <10 <10 <1 <1 <1 10 0 0 <10 <10 <1 <1 <1
100 0 0 0 0 100 0 0
D273 Poudre de lait 10 0 0 0 0 <10 <10 <1 <1 <1 10 0 0 <10 <10 <1 <1 <1
100 0 0 0 0 100 0 0
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Végétaux et divers

ISO 16645 COLI ID
N°Ech Produit .| ufc/boitq ufc/boitq ufc/boitq ufc/boitg ufc/g ufc/g log ufc/g | log ufc/g .| ufc/boitq ufc/boitg ufc/g ufc/g log ufc/g | log ufc/g
Dilution| L L L L moyenn{ dilutio . . o L moyenn
a b c d Répétition | Répétition | Répétition | Répétition a c Répétition | Répétition | Répétion I Répétition
D123 Galette 10 0 0 0 0 <10 <10 <1 <1 <1 10 0 0 <10 <10 <1 <1 <1
100 0 0 0 0 100 0 0
D126| Charlotte aux poirey 10 0 0 0 0 <10 <10 <1 <1 <1 10 0 0 <10 <10 <1 <1 <1
100 0 0 0 0 100 0 0
D127 Farine de blé noi 10 8 8 6 7 80 65 1,90 1,81 1,86 10 5 6 50 60 1,70 1,78 1,74
100 0 1 1 0 100 1 0
D133 Trompettes déshydraf 100 21 20 32 27 1900 2400 3,28 3,38 3,33 10 0 0 <10 <10 <1 <1 <1
1000 1 0 0 0 100 0 0
D134| Bolets déshydratés| 10 0 0 0 0 <10 <10 <1 <1 <1 10 0 0 <10 <10 <1 <1 <1
100 0 0 0 0 100 0 0
D135 Ceépes déshydraté§ 10 0 0 0 0 <10 <10 <1 <1 <1 10 0 0 <10 <10 <1 <1 <1
100 0 0 0 0 100 0 0
D136 Bolets déshydratés| 10 0 0 1 0 <10 5 <1 0,70 < 10 0 0 <10 <10 <1 <1 <1
100 0 0 0 0 100 0 0
D137 Crépes 10 0 0 0 0 <10 <10 <1 <1 <1 10 0 0 <10 <10 <1 <1 <1
100 0 0 0 0 100 0 0
D140 mix de crudités 10 6 2 3 3 40 30 1,60 1,48 1,54 10 3 1 30 10 1,48 1,00 1,24
100 0 0 0 0 100 0 1
D168 Poireaux 100 12 11 8 12 1200 1000 3,08 3,00 3,04 100 16 9 1500 900 3,18 2,95 3,07
1000 2 0 2 1 1000 1 3
D169 Betterave rouge 100 16 25 22 20 2100 2200 3,32 3,34 3,33 100 22 15 2100 1400 3,32 3,15 3,23
1000 4 2 0 0 1000 1 0
D170 Courgette 10 91 83 89 79 820 790 2,91 2,90 2,91 10 116 122 1100 1100 3,04 3,04 3,04
100 4 2 0 0 100 10 4
D182 Poélée de petits légur 10 98 68 88 89 840 800 2,92 2,90 2,91 10 65 42 620 410 2,79 2,61 2,70
100 11 7 13 10 100 3 3
D183( Julienne de légume| 10 12 12 18 18 120 140 2,08 2,15 2,11 10 5 10 50 100 1,70 2,00 1,85
100 1 0 1 0 100 0 0
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Végétaux et divers

ISO 16649 COLI ID
N°Ech Produit .| ufc/boitq ufc/boitq ufc/boitq ufc/boitg ufc/g ufc/g log ufc/g | log ufc/g .| ufc/boitq ufc/boitg ufc/g ufc/g log ufc/g | log ufc/g
Dilution| L L L L moyenn{ dilutio . . o L moyenn
a b c d Répétition | Répétition | Répétition | Répétition a c Répétition | Répétition | Répétion I Répétition
D184 Légumes potaufey 10 34 37 36 31 350 360 2,54 2,56 2,55 10 33 31 320 300 2,51 2,48 2,49
100 2 3 2 1 100 2 2
D185 Printaniere de légum| 10 7 2 6 5 45 55 1,65 1,74 1,70 10 2 3 20 30 1,30 1,48 1,39
100 0 1 0 0 100 0 0
D186 Poélée méridionalel 10 4 1 4 6 25 50 1,40 1,70 1,55 10 4 3 40 30 1,60 1,48 1,54
100 2 0 3 0 100 0 0
D187 Brocolis 100 42 32 36 38 3700 3500 3,57 3,54 3,56 100 30 32 2800 3300 3,45 3,52 3,48
1000 2 6 2 2 1000 1 4
D188 Epinards 10 32 32 26 24 320 290 2,51 2,46 2,48 10 19 22 200 250 2,30 2,40 2,35
100 4 2 3 7 100 3 5
D189 Haricots verts 10 38 66 56 57 510 590 2,71 2,77 2,74 10 29 28 290 300 2,46 2,48 2,47
100 5 2 5 1 100 3 5
D190 Choux de Bruxelle§ 100 98 109 85 120 10000 9800 4,00 3,99 4,00 100 59 67 5600 6800 3,75 3,83 3,79
1000 9 10 12 10 1000 3 8
D191 Courgettes 100 12 8 15 11 1000 1100 3,00 3,04 3,02 100 6 5 600 500 2,78 2,70 2,74
1000 0 1 1 1 1000 0 0
D217 Salade 10 >150 | >150 | >150 | >150 4000 3800 3,60 3,58 3,59 10 >150 | >150 2800 3600 3,45 3,56 3,50
100 37 43 39 36 100 28 36
D218 Hariots "beurre" 10 >150 | >150 | >150 | >150 2800 2700 3,45 3,43 3,44 10 >150 | >150 2200 2100 3,34 3,32 3,33
100 29 26 30 23 100 22 21
D219 Oignons 10 90 106 109 101 970 1100 2,99 3,04 3,01 10 82 85 860 860 2,93 2,93 2,93
100 10 8 8 7 100 12 9
D220 Poireaux 10 63 64 60 80 630 610 2,80 2,79 2,79 10 57 64 550 620 2,74 2,79 2,77
100 10 2 7 7 100 3 4
D221 Betterave rouge 10 59 77 60 62 670 670 2,83 2,83 2,83 10 51 41 500 400 2,70 2,60 2,65
100 5 6 4 6 100 4 3
D224 Haricots "beurre" 10 >150 | >150 | >150 | >150 2300 2200 3,36 3,34 3,35 10 >150 | >150 1700 1800 3,23 3,26 3,24
100 27 19 24 19 100 17 18
D244 Farine de blé noir | 10 17 9 10 6 130 80 2,11 1,90 2,01 10 11 13 120 130 2,08 2,11 2,10
100 1 2 1 10
D245 Farine de blé noir | 10 2 2 3 15 25 1,18 1,40 1,29 10 10 20 1,00 1,30 1,15
100 0 0 1 100
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Produits de la mer
ISO 1664¢F COLIID
N°Ec Produit Dilutiol ufc/boit| ufc/boitg ufc/boite| ufc/boit  ufc/g ufcl/g log ut/g log ufc/g |moyenn| dilutio ufc/boitel ufc/boitg ufc/g(a) | ufc/g (c) | log ufc/g| log ufc/g e
a b [ d Répétition | Répétition | Répétition | Répétition a c Répétition | Répétition | Répétition | Répétition

D149 Filet d'églefin 10 0 0 0 0 <10 <10 <1 <1 <1 10 0 0 <10 <10 <1 <1 <1
100 0 0 0 0 100 0 0

D150 Filet de lieu noi 10 0 0 0 0 <10 <10 <1 <1 <1 10 0 0 <10 <10 <1 <1 <1
100 0 0 0 0 100 0 0

D192 Merlan 10 37 26 27 19 300 260 2,48 2,41 2,45 10 10 21 100 200 2,00 2,30 2,15
100 0 2 1 0 100 3 1

D193 Filet de merlan| 100 12 19 19 22 1600 2000 3,20 3,30 3,25 | 100 18 11 1800 1100 3,26 3,04 3,15
1000 2 2 4 1 100 2 3

D194{Pavé haché de m{ 10 12 4 6 3 80 45 1,90 1,65 1,78 10 5 3 50 30 1,70 1,48 1,59
100 0 0 0 0 100 0 0

D195 Lotte 10 4 2 2 2 30 20 1,48 1,30 1,39 10 6 5 60 50 1,78 1,70 1,74
100 0 0 0 0 100 0 0

D196 Truite saumonéq 10 6 2 1 2 40 15 1,60 1,18 1,39 10 5 2 50 20 1,70 1,30 1,50
100 1 0 0 0 10 0 0

D197 Petites palourde| 10 15 7 4 14 110 90 2,04 1,95 2,00 10 8 4 80 40 1,90 1,60 1,75
100 1 0 0 1 100 0 0

D198 Coques 10 24 32 24 29 280 280 2,45 2,45 2,45 10 29 25 290 260 2,46 2,41 2,44
100 3 3 3 7 100 3 3

D199 Grosses palmles| 10 33 53 28 37 430 400 2,63 2,60 2,62 10 40 24 400 260 2,60 2,41 2,51
100 4 4 2 5 100 4 4

D200 Palourdes 100 14 18 22 14 1700 2000 3,23 3,30 3,27 | 100 10 11 1000 1100 3,00 3,04 3,02
1000 O 5 0 0 1000 2 0

D227 Truite 10 5 6 12 4 55 80 1,74 1,90 1,82 10 9 5 90 50 1,95 1,70 1,83
100 0 1 0 1 100 0 0

D228 Thon 10 | >150| >150 | >150 | >150 4900 4200 3,69 3,62 3,66 10 >150 | >150 4100 4200 3,61 3,62 3,62
100 49 49 37 46 100 41 42

D229 Tacaud 10 50 38 46 40 440 410 2,64 2,61 2,63 10 48 40 450 390 2,65 2,59 2,62
100 4 5 2 2 100 1 3
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Produits de la mer

ISO 1664¢F COLIID
N°Ec Produit Dilutiol ufc/boit| ufc/boitg ufc/boite| ufc/boit  ufc/g ufcl/g log ufc/g | log ufc/g [moyenn dilutio ufc/boite ufc/ite| ufc/g(a) | ufc/g (c) | log ufc/g | log ufc/g e
a b [ d Répétition | Répétition | Répétition | Répétition a c Répétition | Répétition | Répétition | Répétition

D231 Maquereaux 10 >150 | >150 >150 >150 2400 1900 3,38 3,28 3,33 10 >150 >150 23® 1900 3,36 3,28 3,32
100 21 27 17 21 100 23 19

D235 Crabe 10 150 121 144 138 1400 1300 3,15 3,11 3,13 10 136 139 1300 1400 3,11 3,15 3,13
100 19 15 13 14 100 9 14

D236 Filet de lieu noi 10 33 31 31 25 310 300 2,49 2,48 2,48 10 24 20 220 210 2,34 2,32 2,33
100 3 2 2 4 100 0 3

D237 Sardine 10 0 5 1 2 25 15 1,40 1,18 1,29 10 1 3 10 30 1,00 1,48 1,24
100 0 0 0 0 100 0 0

D238 Huitre plate 10 38 49 50 37 440 490 2,64 2,69 2,67 10 49 44 480 420 2,68 2,62 265
100 4 6 3 6 100 4 2

D239 Huitre creuse | 10 114 128 121 121 1200 1200 3,08 3,08 3,08 10 102 120 1000 1200 3,00 3,08 3,04
100 8 9 15 11 100 12 10

D240 Amande 10 90 94 85 101 910 910 2,96 2,96 2,96 10 85 88 860 890 2,93 2,95 2,94
100 5 10 12 14 100 10 10

D241 Praire 10 25 36 41 35 310 370 2,49 2,57 2,53 10 28 39 310 370 2,49 2,57 2,53
100 4 2 3 1 100 6 2

D242 Coque 10 71 68 70 62 730 730 2,86 2,86 2,86 10 68 63 670 640 2,83 2,81 2,82
100 11 11 11 4 100 6 7

D243 Moule 10 43 31 38 35 360 360 2,56 2,56 2,56 10 32 38 330 370 2,52 2,57 2,54
100 1 3 6 5 100 4 3

D270 Huitres plates | 10 3 1 3 2 20 25 1,30 1,40 1,35 10 3 3 30 30 1,48 1,48 1,48
100 0 1 2 2 100 1 1

D274 Coln 10 0 0 0 0 <10 <10 <1 <1 <1 10 0 0 <10 <10 <1 <1 <1
100 0 0 0 0 100 0 0

D275 Colin 10 0 1 1 0 5 5 0,70 0,70 0,70 10 5 2 50 20 1,70 1,30 1,50
100 0 1 0 0 100 0 0
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Ovoproduits
ISO 1664¢° COLI ID
N°Ech Produit Dilutiof ufc/boite| ufc/boitg ufc/boite| ufc/boite)  ufc/g ufc/g log ufc/g| log ufc/g | moyennd gilution ufc/boite ufc/boitg ufc/g(a) | ufc/g (c) | log ufc/g| log ufc/g | moyenne
a b c d Répétition | Répétition | Répétition| Répétition a c Répétition | Répétition | Répétion 1 Répétition

D123 Coul e d| 10 15 11 15 15 130 120 2,11 2,08 2,10 10 18 22 170 200 2,23 2,30 2,27
100 2 1 0 0 100 1 0

D139 i uf s du| 10 0 <10 <10 <1 <1 <1 10 <10 <10 <1 <1 <1
100 0 0 0 0 100 0 0

D155| Coul e d| 10 98 129 142 164 1100 1300 3,04 3,11 3,08 10 167 173 1600 1700 3,20 3,23 3,22
100 16 15 10 100 14 14

D156 Coul e d| 10 1 0 10 5 1,00 0,70 0,85 10 20 10 1,30 1,00 1,15
100 0 100

DB7| Coul e d| 10 62 60 61 47 580 570 2,76 2,76 2,76 10 88 82 840 770 2,92 2,89 2,91
100 3 2 2 5 100 4 3

D158 Coul e d| 10 59 61 49 55 580 540 2,76 2,73 2,75 10 93 86 940 830 2,97 2,92 2,95
100 6 2 6 6 100 10 5

D159 Coul e d| 100 48 38 37 45 4000 3700 3,60 3,57 3,59 100 33 60 3500 5600 3,54 3,75 3,65
1000 0 1 5 2 1000 6 2

D160 Coul e d| 100 44 43 47 53 4300 4500 3,63 3,65 3,64 100 75 64 6900 6100 3,84 3,79 3,81
1000 4 4 5 3 1000 1 3

D2511Coul e d| 100 25 34 30 21 2900 3100 3,46 3,49 3,48 100 15 19 1400 1700 3,15 3,23 3,19
1000 1 3 100 0 0

D252 Coul e d| 100 3 3 300 450 2,48 2,65 2,57 100 7 7 700 700 2,85 2,85 2,85
1000 0 0 0 10®@ 0 0

D253 Coul e d| 100 Flore annexe >>300 4000 6000 3,60 3,78 3,69 100 | Flore annexe >3( 6000 4000 3,78 3,60 3,69
1000 5 l 3 | 5 | 7 1000 6 4

D254 Coul e d| 100 Flore annexe >>300 20000 14500 4,30 4,16 4,23 100 | Flore annex>300| 11000 12000 4,04 4,08 4,06
1000 20 20 13 16 1000 11 12

D255 Coul e d| 10 0 <10 <10 <1 <1 <1 10 <10 <10 <1 <1 <1
100 0 0 0 0 100 0 0
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Ovoproduits
ISO 1664%F COLI ID
N°Ech Produit Dilutiof ufc/bod | ufc/boitg ufc/boite| ufc/boite  ufc/g ufc/g log ufc/g| log ufc/g | moyennd gilution ufc/boite ufc/boitg ufc/g(a) | ufc/g (c) | log ufc/g| log ufc/g | moyenne
a b c d Répétition | Répétition | Répétition | Répétition a c Répétition | Répétition | Répétition | Répétition

D256 Jaune 100 17 15 8 14 1600 1100 3,20 3,04 3,12 100 14 14 1400 1400 3,15 3,15 3,15
1000 2 1 2 1 1000 5 2

D257 Jaune 10 68 95 92 93 760 880 2,88 2,94 2,91 10 31 34 280 350 2,45 2,54 2,50
100 3 1 6 4 100 0 4

D258 Jaune 100 28 36 35 30 3100 3600 3,49 3,56 3,52 100 20 38 2000 4000 3,30 3,60 3,45
1000 3 2 7 6 1000 2 6

D259 Jaune 100 31 32 42 33 3300 3700 3,52 3,57 3,54 100 38 42 3700 4100 3,57 3,61 3,59
1000 6 3 4 5 1000

D260 Jaune 100 11 13 18 10 1200 1600 3,08 3,20 3,14 100 700 500 2,85 2,70 2,77
1000 1 1 3 4 1000

D261 Jaune 100 61 66 64 61 6200 6000 3,79 3,78 3,79 100 67 68 6400 6900 3,81 3,84 3,82
1000 9 0 3 6 1000 3 8

D262f Bl anc 10 57 54 43 47 570 510 2,76 2,71 2,73 100 19 12 1700 1200 3,23 3,08 3,15
100 7 7 7 7 1000 0

D263 Bl anc 100 12 14 15 13 1300 1500 3,11 3,18 3,15 100 10 1000 900 3,00 2,95 2,98
1000 0 1 3 0 1000 2

D264 Bl anc 10 8 3 0 2 55 10 1,74 1,00 1,37 10 5 13 50 130 1,70 2,11 1,91
100 3 2 0 2 100 1

D265 Bl anc 10 4 3 5 5 35 50 1,54 1,70 1,62 10 6 60 50 1,78 1,70 1,74
100 0 0 0 0 100 1

D266 Mayonnaise 10 131 141 128 147 1400 1300 3,15 3,11 3,13 10 131 126 1300 1300 3,11 3,11 3,11
100 13 14 10 11 100 12 14

D267 Mayonnaise 10 Flore annexe >300 1250 950 3,10 2,98 3,04 10 Flore annexe >3( 1100 1000 3,04 3,00 3,02
100 8 l 17 7 12 100 11 | 10

D268 Mayonnaise 10 Flore annexe >300 2300 2300 3,36 3,36 3,36 10 Flore annexe >3( 2900 3400 3,46 3,53 3,50
100 23 | 22 27 19 100 29 | 34

D269  Mayonnaise 10 Flore annexe >300 2100 1700 3,32 3,23 3,28 10 Flore annexe >3( 1500 2200 3,18 3,34 3,26
100 23 | 18 19 | 14 100 15 | 22
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Annexe 5 - Exactitude : Graphiques bidimensionnels

et droites de régression

Exactitude relative : Graphique bidimensionnel
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Exactitude relative : Graphique bidimensionnel
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Annexe 61 Graphiques de Mandel

bioMérieux

Laboratoire | h Ref Niveau]h Ref Niveau| 2 Ref Niveau|$ Alt Niveau [1h Alt Niveau [2h Alt Niveau[3  h5% h1% h5% h1%
A -0,44 0,14 -1,40 1,05 0,24 -1,03 1,97 2,83 -1,97 -2,8
B 0,55 1,95 0,47 0,96 1,13 1,01 1,97 2,83 -1,97 -2,83
C 3,22 -0,76 0,13 0,00 -1,09 -0,31 1,91 2,83 -1,97 -2,83
D -0,17 -0,62 -1,67 1,96 0,23 -1,11 1,91 2,83 -1,91 -2,8
E 0,91 -0,14 -0,10 0,00 0,37 0,82 1,97 2,83 -1,91 -2,8
F -1,66 1,45 1,18 0,54 0,88 0,64 1,97 2,83 -1,91 -2,8
G 0,02 -1,58 -1,38 -1,79 -2,76 -1,23 1,97 2,83 -1,97 -2,8
H -1,47 -0,94 -0,23 -0,67 -0,68 -1,64 1,91 2,83 -1,97 -2,83
| -0,02 0,39 -0,28 0,36 0,32 1,09 1,91 2,83 -1,91 -2,8
J -0,65 -0,26 0,76 -0,12 -1,37 -1,10 1,97 2,83 -1,91 -2,8
K 0,02 0,88 0,10 -1,15 -0,36 0,31 1,97 2,83 -1,91 -2,8
L 0,43 0,27 0,82 -0,64 0,17 -1,06 1,97 2,83 -1,97 -2,8
M 0,26 0,27 0,82 0,38 -0,17 0,39 1,97 2,83 -1,97 -2,83
N -4,62 -0,54 -1,18 -0,03 -0,93 1,31 1,91 2,83 -1,91 -2,83
Méthode de référence analyse robuste
5,00 h 1%=2.83
24,00 T
3] %=
3,00 + — h5%=1.97
3 |
82,00 T
gl,OO T Bh Ref Niveau 1
c
§0,00 1 Oh Ref Niveau 2
[} .
|1,00 + Oh Ref Niveau 3
<
0 -+
£2,00 A B € D E F G H I J K L Mo iN
[
3,00 +
>
-4,00 T
-5,00
Laboratoires
Méthode alternative analyse robuste
mn 500 h 1%=2,83
Q -
§ 4,00
%=
g 3,00 T h 5%=1.97
© 2,00 T
2
g 1,00 T Bh Alt Niveau 1
2 0,00 Bh Alt Niveau 2
ﬁ -1,00 T Oh Alt Niveau 3
o
2] -
s 200 A B C D E F <] H | J K M N
[
< -300 T
>
-4,00 T
-5,00
Laboratoires
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