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Amendements au Manuel de procédure proposés

1. Amendement aux Critéres généraux régissant le choix des méthodes d’analyse a I’aide de la
démarche — critéres et nouvelle section intitulée Instructions concernant I’application de la
démarche — critéres par le Codex (par. 42, Annexe Il)

Directive pouvant servir de référence aux fins du Codex

2. Directives harmonisées de I"'UICPA concernant la validation des méthodes d’analyse par un
laboratoire unique (par. 95, Annexe Il1)

Méthodes d’analyse et d’échantillonnage

3. Méthodes d’analyse générales pour les additifs, les contaminants et les aliments irradiés (par. 61-
66, Annexe VI — Sections G et H)
4, Méthodes d’analyse prescrites dans des normes de produits a différentes étapes de la procédure

(par. 57 a 60 et 67 a 70, Annexe VI — Sections Aa F)

Les gouvernements souhaitant proposer des amendements ou formuler des observations sur les documents
susmentionnés doivent écrire conformément au Guide concernant I’examen des normes a I’étape 8 (Manuel
de procédure de la Commission du Codex Alimentarius) au Secrétaire, Programme mixte FAO/OMS sur les
normes alimentaires, FAO, Viale delle Terme di Caracalla, 00100 Rome (Italie) avant le 15 mars 2003.

Avant-projet de directives a I’étape 5

5. Avant-projet de directives générales sur I’échantillonnage (par. 19, Annexe 1V)
6. Avant-projet de directives sur I’incertitude des mesures (par. 52, Annexe V)

Les gouvernements souhaitant formuler des observations sur les incidences que I’avant-projet
d’amendement pourrait avoir sur leurs intéréts économiques doivent s’adresser par écrit, conformément a la
procédure d’élaboration des normes mondiales a I’étape 5, au Secrétaire, Commission du Codex
Alimentarius, Programme mixte FAO/OMS sur les normes alimentaires, FAO, Viale delle Terme di
Caracalla, 00100 Rome (Italie) avant le 15 mars 2003.

B. DEMANDE D’OBSERVATIONS ET D’INFORMATIONS

7. Avant-projet de directives concernant I’évaluation, en vue de leur confirmation des méthodes
d’analyse (par. 26, Annexe VII)

Les gouvernements et les organisations internationales souhaitant soumettre des observations a I’étape 3
sont invités a écrire au Secrétaire, Programme mixte FAO/OMS sur les normes alimentaires, FAO, Viale
delle Terme di Caracalla, 00100 Rome (ltalie), avec copie au Docteur Maria Varadi, Central Food Research
Institute (KEKI), H-1022 Budapest, Herman Ott6 Gt 15 (Télécopie n°: +361.212.9853 et 361.355.8929; mél:
m.varadi@mail.cfri.hu) avant le 30 mai 2003.
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RESUME ET CONCLUSIONS

A sa vingt-quatriéme session, le Comité du Codex sur les méthodes d’analyse et
d’échantillonnage est parvenu aux conclusions ci-apres:

Questions soumises & la Commission pour examen:

Le Comité:

est convenu de proposer I’inclusion d’une nouvelle section intitulée Instructions
concernant I’application de la démarche — critéres par le Codex dans le Manuel de
procedure ainsi qu’un amendement en découlant concernant les Critéres généraux
regissant le choix des méthodes d’analyse a I’aide de la démarche — critéres (par. 42,
Annexe I1);

a proposé que la Commission adopte pour réference aux fins du Codex les Directives
harmonisées de I’UICPA concernant la validation des méthodes d’analyse par un
laboratoire unique (par. 95, Annexe Il1);

a approuvé plusieurs méthodes d’analyse prescrites dans des normes de produits a
différentes étapes de la procédure; et a proposé plusieurs méthodes pour les additifs,
les contaminants et la détection des aliments irradiés pour adoption en tant que
méthodes générales Codex (par. 57 a 70, Annexe VI);

a porté a I’étape 5 I’Avant-projet de directives générales sur I’échantillonnage
(par. 19, Annexe IV);

a porté a I’étape 5 I’Avant-projet de directives générales sur I’incertitude des mesures
(par. 52, Annexe V);

est convenu d’entreprendre de nouveaux travaux sur I’avant-projet de directives pour
le réglement des différends a propos des résultats d’analyse (par. 32) et en vue de
I’examen la Terminologie analytique aux fins du Codex alimentarius figurant dans le
Manuel de procédure (par. 95).

Autres questions intéressant la Commission

Le Comité:

est convenu de renvoyer I’Avant-projet de directives concernant I’évaluation des
méthodes d’analyse acceptables aux fins du Codex a I’étape 3 (par. 26, Annexe VII);

est convenu d’examiner les critéres applicables aux méthodes d’analyse des aliments
dérivés des biotechnologies a sa prochaine session (par. 81).
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ALINORM 03/23

INTRODUCTION

1. Le Comité du Codex sur les méthodes d'analyse et d'échantillonnage a tenu sa vingt-quatriéme session a
Budapest, Hongrie, du 18 au 22 novembre 2002, a l'aimable invitation du Gouvernement hongrois. M. Péter
Biacs, professeur et Secrétaire d'Etat adjoint au Ministere de l'agriculture et du développement régional a présidé a
la session. A certaines sessions du Comité ces fonctions ont également été assumées en tant que vice-président par
M. P&l Molnar, professeur et chef du Département pour la qualité des produits alimentaires de I'Institut central de
recherches sur les produits alimentaires (KEKI). Y ont participeé 135 délégués et observateurs représentant
46 Etats membres et 12 organisations internationales. La liste compléte des participants figure a I'Annexe | du
présent rapport.

OUVERTURE DE LA SESSION

2. La session a été ouverte par le Dr Tibor Szanyi, député au Parlement et Secrétaire d'Etat au Ministére de
I'agriculture et du développement régional. Le Dr Szanyi a souligné le r6le des normes du Codex Alimentarius
servant a assurer la sécurité des produits alimentaires et leur importance en vue de I'harmonisation et le commerce
international des produits alimentaires. Il a indiqué que la Hongrie a eu le grand plaisir d'étre I'note de ce Comité
pendant trente années et il a informé les participants des initiatives du Gouvernement visant a assurer la sécurité
des produits alimentaires en Hongrie et en particulier la décision du Gouvernement hongrois d'établir un Office de
la sécurité des produits alimentaires. Le Dr Szanyi a souligné I'importance du travail effectué par le Comité sur les
méthodes d'analyse et d'échantillonnage afin d'assurer la conformité avec les dispositions des normes du Codex et
a souhaité aux délégués beaucoup de succes dans leur travail.

ADOPTION DE L'ORDRE DU JOUR (Point 1 de I'Ordre du jour)

3. Le Comité a décidé de remettre a plus tard la discussion du point 3 de I'Ordre du jour pour permettre aux
participants d'avoir plus de temps pour étudier les amendements prévus par le Groupe de travail ad hoc qui s'était
tenu avant la session, comme proposé par la Délégation francaise. Il a aussi donné son accord pour considérer les
points 4 b) et 7 b) de I'Ordre du jour avant les points 4a) et 7a) respectivement puisque ceux-ci contenaient des
questions d'un caractére plus général au sujet desquelles le Comité devait se mettre d'accord avant d'entrer dans
des discussions spécifiques. Avec ces amendements le Comité a donc adopté 1'Ordre du jour provisoire tel que
présenté dans le document CX/MAS 02/01.

QUESTIONS SOUMISES PAR LA COMMISSION DU CODEX ALIMENTARIUS ET PAR LES
COMITES DU CODEX (Point 2 de I'Ordre du jour)*

4. Le Comité a constaté qu'un certain nombre de questions soumises par la 24éme Session de la Commission du
Codex Alimentarius (CAC), le Comité exécutif et les autres Comités du Codex étaient présentés pour information
ou seraient discutés plus en détail dans les points pertinents de I'Ordre du jour. En outre, le Comité a noté les
questions faisant I'objet d'une référence comme suit :

Méthodes pour les dioxines et PCBs

5. La Délégation de I'Allemagne a informé le Comité que le document sur la détermination des dioxines et PCBs
n'avait pas été préparé parce qu'il n'y a pas eu de propositions recues des Gouvernements membres avant la
présente session. Le Comité a donné son accord pour qu'une lettre circulaire demande aux Gouvernements
membres et aux organisations internationales intéressées de soumettre leurs propositions sur la détermination des
dioxines et PCBs a I'Allemagne qui préparerait ensuite un document qui pourrait étre discuté a la prochaine
session du Comité.

Chloramphénicol dans les crevettes

6. Le Comité a noté le renvoi de la 13eme Session du Comité de coordination FAO/OMS régional pour I'Asie
(ALINORM 03/15, paragraphes 151 a 155) selon lequel il était nécessaire de considérer la solution du probléeme
des changements abrupts intervenant dans les techniques analytiques, et des changements se présentant quant aux
limites de détection au niveau de détermination, et il a été informé que les commentaires de I'Inde présentés au
CRD 6 pourraient étre pris en considération d'un point de vue général aux points pertinents de I'Ordre du jour du
présent Comité.

1 CX/MAS 02/02; CXIMAS 02/2-Add.1.



2

AVANT-PROJET DE DIRECTIVES GENERALES SUR L'ECHANTILLONNAGE (Point 3 de
I'Ordre du jour)?

7. Le Comité a rappelé qu'a sa 23eme session il avait été convenu que la Délégation de la France continuerait son
travail avec l'assistance d'un Groupe de rédaction travaillant par courrier électronique afin de compléter la révision
du texte devant étre circulé a I'étape 3 et qu'un Groupe de travail allait se réunir avant la 24éme session pour y
incorporer les commentaires regus et ainsi faciliter la discussion en Pléniére.

8. La Délégation de la France a présenté le rapport des progrés effectués sur I'Avant-projet de Directives entre la
23eme session et la session présente et a introduit le CRD 16 préparé par le Groupe de travail ad hoc. La
Délégation a souligné qu'aprés I'adoption des décisions a la derniére session du Comité, le Groupe de rédaction
avait préparé un document explicatif simplifié qui suivait I'approche statistique scientifique et incorporait les
commentaires écrits qui n'avaient pas été pris en compte par la derniere session du Comité. La Délégation a
informé les participants que le Groupe de travail qui s'était réuni avant la présente session avait révisé le document
a la lumiére des commentaires regus et a préparé le CRD mentionné en vue de son étude par la Pléniere. La
Délégation a indiqué que tous les changements additionnels avaient été mis en relief dans le CRD 16 pour servir
de référence facile et que les nouveaux amendements importants suivants avaient été effectues :

+« le Préambule a été divisé en deux parties a la place de la préface.
¢+ Le champ d'application et le Tableau 1 ont été modifiés a des fins de clarification.
+«»+ De nouvelles sections 3.3 et 4.4 sur I'échantillonnage spécial pour les contrdles moyens a été insérée.

¢ Trois tableaux de la Procédure 12 NMKL décrivant le nombre d'unités devant étre échantillonnés aux
différents niveaux d'inspection ont été introduits pour faciliter I'utilisation de I'Avant-projet de directives.

9. Le Comité a considéré I'Avant-projet de directives présenté au CRD 16 section par section et a fait les
amendements suivants outre plusieurs modifications de rédaction dans I'ensemble du texte:

10. Le Comité a inséré “par exemple” a la note en bas de page 2 afin de clarifier l'utilisation d'une approche
pragmatique dans le Comité sur les résidus de pesticides et le Comité sur les résidus de médicaments vétérinaires
dans les aliments.

11. A la Section 1.4 Champ d'application des Directives, le Comité a remplacé "l'incertitude” de la mesure par
"erreur" de la mesure et a ajouté I'expression de "erreur d'échantillonnage” tout en entendant que ces termes seront
changés en conséquence et mieux clarifiés a la section 2.4 sur les erreurs d'estimation.

12. Le Comité a clarifié dans le champ d'application que ces directives seraient principalement applicables pour le
contrble a la réception, et pouvaient ne pas étre applicables pour le contréle des produits finis et pour le contrdle
des procédés pendant la production.

13. A la Section 1.5 le Comité a accepté les propositions de I'lSO et a corrigé les références a plusieurs de leurs
normes.

14. A la Section 2.4 il a été convenu d'inclure d'abord “un cas spécifique” avec l'erreur de mesure du méme ordre
de grandeur que I'erreur d'échantillonnage, et un "deuxiéme cas spécifique" ou l'erreur de mesure est plus grande
que l'erreur d'échantillonnage et ol il n'est pas nécessaire de prévoir des plans échantillonnage statistiques. Il a
également été convenu que les Directives ne considéraient pas comment tenir compte des erreurs de mesure.

15. Le Comité a accepté la proposition de la Délégation de I'Indonésie et a amendé I'avant dernier paragraphe dans
la Section 2.6 pour indiquer que le choix des plans correspondant a de faibles valeurs NQA dépend du produit.

16. Le Comité a supprimé la derniere phrase sur la complexité des plans d'échantillonnage a la Section 2.6 ety a
fait référence aux normes pertinentes de I'ISO.

17. Le Comité a inséré le mot “Procédure” et a supprimé le texte figurant en crochets dans la premiére colonne
sous les dimensions du lot aux Tableaux 10, 14 et 17 a des fins de clarification.

18. Le Comité a exprimé ses remerciement chaleureux a la Délégation de la France et aux membres du Groupe de
travail pour leur excellent travail fait a cette session et au cours des années récentes ce qui a permis au Comité de
faire un progrés considérable au sujet de questions complexes et de longue durée. Le Comité a reconnu que le
développement des directives fournirait une orientation de grande importance aux gouvernements et autres

2 CX/MAS 02/3; CXIMAS 02/3-Add.1 (commentaires du Canada, de la République tchéque, de la Hongrie, de I'Afrique du Sud et
des Etats Unis); CX/MAS 02/3-Add.2 (commentaires de la Nouvelle Zélande); CX/MAS 02/3-Add.3 (commentaires de la France);
CRD 3 (version préparée en vue de considération par le Groupe de travail ad hoc); CRD 7 (commentaires du Brésil, de I'Inde); CRD
13 (commentaires des Philippines); CRD 14 (commentaires de Australie), CRD 16 (version préparée par le Groupe de travail ad hoc
en vue de considération par la Pléniére).



3

utilisateurs des plans d'échantillonnage. Le Comité est convenu de convoquer a nouveau le Groupe de travail
avant la prochaine réunion pour réviser les commentaires et faciliter la discussion sur la finalisation du document.

Statut de I'Avant-projet de Directives générales sur I'échantillonnage

19. Le Comité est convenu d'avancer I'Avant-projet de Directives générales sur I'échantillonnage, comme modifié
pendant cette session, a I'étape 5 de la procédure en vue de son adoption par la 26eme session de la Commission
(voir I'Annexe V).

CRITERES D'EVALUATION DES METHODES D'ANALYSE ACCEPTABLES AUX FINS DU
CODEX (Point 4 de I'Ordre du jour)

AVANT-PROJET DE DIRECTIVES POUR L'EVALUATION DES METHODES D'ANALYSE
ACCEPTABLES (Point 4a de I'Ordre du jour)?

20. La derniere session du Comité avait été d'accord pour développer des directives permettant d'évaluer des
méthodes d'analyse a l'intention des Gouvernements, en plus des critéres pour inclusion dans le Manuel de
procédure. Le Comité exécutif a par la suite approuvé cette proposition en tant que nouveau travail, mais par
manque de temps, I'Avant-projet de directives n'a pas pu étre circulé dans le but d'obtenir des commentaires.

21. La Délégation du Royaume Uni a souligné les approches possibles qui pourraient étre appliquées en rapport
avec la question complexe de I'évaluation des méthodes d'analyse : identifier des paramétres de performance
spécifiques et assigner des valeur numériques a ceux-ci en conformité avec I'approche traditionnelle (Annexe 1l du
document); ou bien identifier une approche "aptitude aux fins recherchées”, en tenant compte de toutes les valeurs
en definissant un seul parametre ou une fonction d'aptitude (Annexe I). Les fonctions d'aptitude pourraient décrire
la performance actuelle d'une méthode spécifique (“fonction caractéristique”) et l'incertitude qui est appropriée
aux fins recherchées pour un champ d'application spécifique. La Délégation a noté que le développement de ce
concept relativement nouveau exigerait un travail substantiel, mais il sera particulierement pertinent a la lumiére
de I'approche fondée sur la performance lors de la sélection des méthodes.

22. La Délégation des Philippines a soutenu cette approche parce qu'elle offrirait la possibilité aux pays en voie de
développement de sélectionner les méthodes sur la base de leur caractére approprié aux fins recherchées et
permettrait de choisir des méthodes avec une comparaison graphique de la fonction caractéristique avec la
fonction d'aptitude.

23. Plusieurs délégations ont exprimé l'opinion que l'approche de “l'aptitude aux fins recherchées” était
intéressante et devrait étre considérée plus en détail dans le futur. Cependant, cela pourrait bien étre un processus
a long terme et a cette étape le Comité devrait fournir une orientation aux gouvernements en conformité avec
I'approche traditionnelle.

24. Quelques délégations ont proposé d'inclure des exemples dans les Directives afin de faciliter leur application
pratique. 1l a été noté que des exemples pourraient ne pas apparaitre dans le texte final des Directives qui
contiendraient plutdt des recommandations d'ordre général. Cependant, ils pourraient étre utilisés au cours du
processus d'élaboration et seraient disponibles dans des documents de travail comme références pour les pays
membres.

25. Le Comité a été d'accord que, pour faciliter les progrés, I'Avant-projet de Directives reflétant “l'approche
traditionnelle” (Annexe Il du document) soit circulé pour obtenir des commentaires a I'étape 3, alors que la section
sur “l'aptitude aux fins recherchées” serait rédigée a nouveaux en vue de son étude ultérieure a la prochaine
session. Le Comité a exprimé ses remerciements a la Délégation du Royaume Uni pour son travail d'ensemble et
complet portant sur ces questions complexes.

Statut de I'Avant-projet de Directives pour I'évaluation de méthodes d'analyse acceptables

26. Le Comité a été d'accord pour faire circuler I'Avant-projet de Directives pour observations a I'étape 3 (voir
I'Annexe VI11). Le Comité a également été d'accord que la Délégation du Royaume Uni, assistée par un groupe® de
rédaction, révise le texte a la lumiére des commentaires recus et qu'elle développe aussi le document sur
I'approche de "l'aptitude aux fins recherchées " en vue de son étude ultérieure a la prochaine session.

3 CX/MAS 02/4, CX/MAS 02/4-Add.2 (document sur des situations de litige préparé par la France), CRD 8 (commentaires de
I'Inde), CRD 13 (commentaires des Philippines), CRD 17 (Proposition pour un nouveau travail sur les situations de litige)

4 Autriche, Finlande, France, Japon, Pays-Bas, Suisse, Etats-Unis
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SITUATIONS DE LITIGE

27. Le Comité a rappelé qu'a sa derniére session il avait discuté les situations de litige dans le cadre de I'approche
de critéres et avait été d'accord pour que la Délégation de la France, en coopération avec d'autres pays, prépare un
document traitant cette question.

28. La Délégation de la France a présenté un document basé sur certaines sections de I''SO 4259:2000, et a
proposé des procédures permettant de régler les litiges inter-laboratoires, dans l'absence de regles spécifiques
prévues dans la spécification ou mentionnées dans la méthode test. Le document a offert une approche pas a pas
pour identifier les causes de désaccord entre les laboratoires au sujet des résultats analytiques et pour faciliter un
reglement. Sur cette base, la Délégation a proposé de prendre l'initiative d'un nouveau travail sur des directives
prévoyant le réglement des litiges.

29. Quelques délégations ont exprimé I'opinion que bien que le document suive une approche scientifique, il était
trop complexe aux fins du Codex et une approche plus simple et davantage pratique devrait étre suivie, comme
proposé dans les commentaires écrits de la Thailande. On s'est également référé aux recommandations
précédentes du Comité sur les systemes d'inspection et de certification des importations et des exportations
alimentaires dont le but était que les recommandations dans ce domaine ne soient pas trop prescriptives”.

30. Apres quelques discussions, il a été convenu que la Délégation de la France, en coopération avec les
délégations de I'Australie, du Canada, de la Finlande, de la Nouvelle Zélande, des Pays-Bas, de la Suéde, du
Royaume Uni, et des Etats-Unis travailleraient au cours de la session pour proposer un plan révisé. Le résultat de
ces discussions a été présenté au Comité dans le CRD 17 “Proposition pour un nouveau travail sur les situations
de litige”.

31. Le Comité a bien accueilli cette proposition et a reconnu que des litiges pouvaient provenir de différences dues
a des différences d'échantillonnage; de différences dans les procédures analytiques; et de différences dans
I'interprétation des résultats des tests. Certaines délégations ont donné leur soutien pour considérer tous les types
de litiges, y compris les différences afférentes aux plans d'échantillonnage. Cependant, le Comité a été d'accord
pour se concentrer a ce stade sur le réglement des différences se présentant dans les procédés analytiques, et de
développer des directives qui traiteraient deux situations 1) une méme méthode validée est utilisée par les deux
laboratoires; 2) deux méthodes validées différentes sont utilisées par chacun des laboratoires. Les directives
devront préciser comment ce désaccord apparent pourrait étre résolu pas a pas.

32. Le Comité est convenu de commencer de nouveaux travaux sur un Avant-projet de Directives pour régler les
litiges concernant les résultats analytiques (tests) devant étre développé par la Délégation de la France en
coopération avec un Groupe de rédaction® pour examen a la prochaine session, sous réserve de I'approbation de la
Commission.

PROJET D'AMENDEMENT AUX PRINCIPES RELATIFS A L'ELABORATION DES
METHODES D'ANALYSE ET D'ECHANTILLONNAGE DU CODEX DANS LE MANUEL DE
PROCEDURE (Point 4b de I'Ordre du jour)’

33. Le Comité a rappelé qu'a sa derniére session il avait approuvé en principe la démarche critéres et proposé des
amendements aux Principes pour I’élaboration de méthodes d’analyse du Codex et aux Relations entre les
Comités s’occupant de produits et les Comités s’occupant de questions générales - Méthodes d'analyse et
d'échantillonnage, qui ont été par la suite adoptés par la Commission et inclus dans le Manuel de procédure. En
outre, le CCMAS avait proposé des Instructions de travail pour la mise en ceuvre de la démarche critéres. La
Commission était convenue que le texte simplifié préparé par la Délégation de la Suéde, en coopération avec le
Japon et le Royaume-Uni, soit renvoyé au Comité sur les méthodes d'analyse et d'échantillonnage en vue de son
étude ultérieure.

34. La Délégation du Royaume-Uni a rappelé le progres réalisé grace a l'adoption de la démarche critéres et a
souligné l'importance de fournir des instructions de travail aux Comités du Codex pour faciliter son application.
Cette vue a été appuyée par plusieurs délégations.

35. La Délégation du Japon a appuyé l'adoption du texte, a I'exception de I'action rétroactive, et elle a exprimé
quelques réserves quant a l'inclusion des définitions, compte tenu de ce que la terminologie proposée était encore
en discussion tant dans les Etats membres qu'au niveau international.

> ALINORM 01/30, para. 102
6 Australie, Canada, Finlande, Nouvelle Zélande, Pays-Bas, Philippines, Suéde, Suisse, Royaume Uni, Etats Unis

" CX/MAS 02/5, CX/IMAS 02/5-Add. 1 (commentaires de la France, EC), CX/MAS 02/5-Add.2 (commentaires des Etats-Unis),
CRD 8 (commentaires de I'Inde)
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36. D'autres délégations ont souligné que les définitions étaient nécessaires dans le cadre de la démarche criteres,
étant entendu qu'elles seraient soumises a une révision ultérieure, et ont demandé une clarification en la matiére.
Le Secrétariat a indiqué que les définitions figurant au Manuel de la Procédure pouvaient étre révisées sur une
base réguliére et qu'une note pouvait étre incluse pour préciser qu'elles avaient été adoptées sur une base
intérimaire et qu'elles étaient sujets a révision, comme dans le cas des définitions pour I'analyse a risques. Le
Comité a été d'accord pour inclure une note a ces fins a la Terminologie analytique et que les révisions soient
effectuées régulierement, en tant que de besoin.

37. Le Comité a été d'accord pour procéder comme suit au sujet de l'action rétroactive. Les méthodes déja
adoptées par le Codex devraient rester comme elles le sont & présent, et la démarche critéres ne devrait étre
appliquée que dans le cas des méthodes qui doivent encore étre mises au point dans les normes du Codex ou
approuvées par le CCMAS, exception faite pour les cas ot une multiplicité de méthodes devait étre considérée en
vue de leur adoption pour les méthodes du Type Ill. Toutefois, il nétait pas été nécessaire d'inclure une section a
ces fins dans les Instructions de travail.

38. La Délégation du Danemark, parlant au nom des Etats membres de I'Union européenne, a proposé d'appliquer
la démarche criteres pour les méthodes du Type Il, en plus de celles du Type Ill. La Délégation des Etats Unis,
tout en soutenant en principe la démarche critéres pour les deux Types, a exprimé I'opinion que les méthodes du
Type Il ne devraient pas étre éliminées avant que les situations de litige aient été résolues, et elle a également
proposé d'inclure des exemples pour permettre de clarifier son application.

39. Plusieurs Délégations ont souligné que du point de vue scientifique il n'y avait pas de différence lors de la
considération des méthodes des Types Il et Il et que les mémes critéres devraient étre appliqués pour les deux.
On a aussi fait remarquer que les méthodes du Type Il étaient sélectionnées a partir des méthodes du Type II1.

40. Le Comité a rappelé que le texte proposé n'était pas prescriptif et qu'il laissait la possibilité aux Comités du
Codex ou au CCMAS de choisir soit une méthode spécifique ou des criteres. Ceci serait appliqué pour chacun des
deux Types et ce serait la responsabilité du Comité d'approuver la méthode ou les criteres en conformité avec la
disposition et les analytes concernés au cas par cas. Aprés un échange de vues, le Comité a été d'accord pour que
la démarche critéres soit appliquée aux méthodes du Type Il et du Type Ill. Le Comité est par conséquent
convenu d'amender les Critéres généraux régissant le choix des méthodes d'analyse a I'aide de la démarche
criteres (adoptés en 2001) pour faire ressortir qu'ils s'appliquent également aux méthodes du Type I1.

41. En ce qui concerne les exigences générales requises pour les méthodes, le Comité a discuté pour savoir si les
méthodes du Type Il devaient étre testées en collaboration. Certaines délégations ont indiqué que cela n'était pas
toujours possible, en particulier dans le cas des éléments trace. Il a été noté que cette question serait discutée d'une
maniere plus approfondie au Point 8 de I'Ordre du jour, mais en principe les études de collaboration seraient
demandées pour les méthodes du Type IlI.

Statut des amendements proposés aux Principes pour I'élaboration de méthodes d’analyse du Codex
(Instructions de travail pour I'application de la démarche critéres)

42. Le Comité a été d'accord pour soumettre le projet d'Instructions de travail pour I'application de la démarche
critéres et I'amendement qui en résulte aux Critéres généraux régissant le choix des méthodes d'analyse a l'aide
de la démarche-critéres au Comité sur les principes généraux pour approbation et a la Commission pour adoption
et inclusion dans le Manuel de Procédure (voir I'Annexe II).

AVANT-PROJET DE DIRECTIVES SUR L’INCERTITUDE DES MESURES (Point 5 de I'Ordre du
jour)®

43. Le Comité a rappelé qu'a sa derniere session on s'était mis d'accord pour faire circuler I'Avant-projet de
Directives pour observations a I'étape 3 (Annexe V, ALINORM 01/23 par CL 2001/5-MAS), sous réserve

d'approbation en tant que nouveau travail. L'élaboration de I'Avant-projet de Directives a été approuvée comme un
nouveau travail par la 49éme session (extraordinaire) du Comité exécutif (ALINORM 03/3, para. 21, Annexe III).

Aspects généraux

44. La Délégation de Malaisie, appuyée par d'autres délégations, a exprimé l'opinion que le terme “incertitude de
la mesure” était largement utilisé alors que “la fiabilité de la mesure” n'avait pas encore été définie. Le Comité a
donné son accord pour supprimer le terme de “fiabilité de la mesure” et tous les crochets se rattachant a cette
terminologie dans lI'ensemble du texte.

8 ALINORM 01/23, Annexe V, CL 2001/5-MAS , CX/MAS 02/6, CX/MAS 02/6-Add.1(commentaire de la Nouvelle Zélande, de
I'Espagne et de la Thailande), CX/MAS 02/6-Add.2 (commentaire des Etats-Unis), CRD 9 (commentaire du Brésil, de la
Commission Européenne) et CRD 13 (commentaire des Philippines)
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Introduction

45. Le Comité a reconnu que les recommandations concernant l'incertitude incluses dans la premiere phrase était
une demande selon I''SO/IEC 17025:1999 et en a modifié en conséquence le texte.

46. La Délégation de la Nouvelle Zélande, soutenue par la Délégation de I'Australie, a proposé de préciser que
“tout résultat d'essai analytique simple ne se rapporte qu'a I'échantillon simple et qu'il fallait utiliser un plan
d'échantillonnage statistiquement valable” pour éviter tout mauvais usage éventuel des Directives. Or, plusieurs
délégations ont souligné que les Directives ne servaient qu'a couvrir l'incertitude de la mesure et non pas
I'incertitude de I'échantillonnage, ainsi le texte actuel a été retenu. Le Comité a également noté que les questions
rattachées a l'incertitude de I'échantillonnage et de la mesure seraient discutées sous une perspective plus générale
au Point 9 de I'Ordre du jour.

47. Le Comité a accepté la proposition de la Délégation de la Nouvelle Zélande, a savoir d'ajouter une note en bas
de page indiquant la nécessité de trouver un substitut satisfaisant pour la reproductibilité dans les cas ou des
études inter-laboratoires n'étaient pas possibles.

48. Le Comité a été d'accord pour clarifier la demande selon laquelle les laboratoires devraient étre “en controle”,
comme proposé par les commentaires écrits du Brésil. Une note en bas de page se référant aux Directives pour
I'évaluation des compétences des laboratoires d'essais chargés du controle des importations et des exportations
de denrées alimentaires (GL 27-1997) a été incluse a ces fins, comme proposé par la Délégation du Royaume Uni.
Le Comité a pris acte du fait que la référence au Guide 25 de I'ISO/IEC a été remplacé par I''SO/IEC 17025:1999
et a donné son accord pour que la référence soit conformément mise a jour dans les Directives (GL 27-1997).

Recommandations

49. A la recommandation 2, la Délégation de la Nouvelle-Zélande a proposé que dans le cas ou une estimation de
I'incertitude avait été rendue disponible, la base selon laquelle elle était dérivée devrait étre incluse. Cependant,
ceci n'a pas été accepté puisque certaines Délégations ont souligné que de telles informations ne devraient étre
rendues accessibles que si cela était demandé par le client, conformément a la pratique courante.

50. La Délégation de la Nouvelle-Zélande, appuyée par I'Australie, a proposé dajouter une nouvelle
recommandation pour demander que les résultats soient identifiés comme corrigés ou non corrigés et I'estimation
du facteur de récupération appliqué. Néanmoins, le Comité a constaté que les facteurs de récupération étaient déja
couverts par les recommandations du Codex’ et il est convenu que les Directives offraient une orientation claire et
spécifique sur l'incertitude de la mesure.

51. La Délégation de I'lrlande, tout en donnant son soutien aux objectifs actuels des Directives a souligné que
I'incertitude de la mesure, les facteurs de récupération et d'autres éléments y afférents qui avaient été discutés a
titre individuel devraient étre considérés dans un cadre général vu que tous ces éléments affectaient I'utilisation
des résultats analytiques.

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

52. Le Comité est convenu de transmettre I'Avant-projet de Directives a la Commission en vue de son adoption a
I'étape 5 de la Procédure (voir I'Annexe V).

APPROBATION DES DISPOSITIONS RELATIVES AUX METHODES D'ANALYSE FIGURANT
DANS LES NORMES CODEX (Point 6 de I'Ordre du jour)™

53. Le rapport du Groupe de travail ad hoc chargé de I’approbation des méthodes d’analyse (CRD 1) dont la
réunion a été tenue avant la session a été présenté par son président, le Dr. Pal Mdlnar (Hongrie).

Questions générales

54. Le Comité a confirmé que les méthodes proposées par les comités sur les produits et les comités généraux du
Codex en vue de leur approbation devaient correspondre aux normes du Codex ou aux normes se trouvant dans la
procédure d'élaboration. Le Comité est convenu qu'en l'application de la procédure, les méthodes qui ne
correspondaient pas a une disposition spécifique ne pouvaient pas étre considérées en vue de leur approbation. En
particulier, le Comité n'a pas considéré les méthodes transmises par le Groupe intergouvernemental spécial sur les
jus de fruits et de Iégumes et a demandé au Groupe spécial d'identifier les méthodes qui ne correspondaient qu'aux
dispositions spécifiques figurant dans les avant-projete de normes en cours d'élaboration.

® Lignes - directrices de I''UPAC pour I'utilisation des Informations de récupération au cours des mesures analytiques (CAC/GL
372001)

10 CX/MAS 02/7, CXIMAS 02/7-Add.1, CX/MAS 02/7-Add.2, CRD 1 (rapport du Groupe de travail), CRD 8 (commentaires de
I'Inde), CRD 10 (commentaires de I'Argentine)
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55. Le Comité a rappelé que lorsque des méthodes équivalentes existaient, elles devraient étre toutes énumérées
dans une liste, et que les organisations concernées étaient invitées a fournir les références pertinentes en vue de
leur introduction dans la liste des méthodes.

56. Le Comité a reconnu que toutes les informations sur la validation des méthodes devraient étre accessibles et
que les méthodes devraient étre entierement tracables, en effet, il était important de vérifier que ces informations
existaient et qu'elles étaient accessibles aux utilisateurs, lorsqu'on souhaitait prendre une décision sur lI'approbation
des méthodes.

Graisses et huiles

57. En ce qui concerne les méthodes sur les matiéres grasses tartinables et mélanges tartinables, 'AOAC 986.15 a
été retenu comme seule méthode servant a la détermination de l'arsenic, puisque les autres méthodes n'étaient plus
disponibles, et il a été noté que I'approbation serait sujet a la finalisation d'une limite maximale quant a l'arsenic.
On a également demandé au Comité sur les graisses et les huiles de clarifier les calculs permettant de déterminer
la “graisse du lait”, vu que la méthode proposée s'appliquait a I'acide butyrique.

Chocolat et produits de chocolat

58. Le Comité a approuvé la méthode proposée pour la détermination de la graisse végétale dans le chocolat et les
produits de chocolat avec une mise a jour de référence de la méthode AOCS pour la détection des produits de
dégradation du stérol dans les graisses végétales raffinées.

Lait et produits laitiers

59. Le Comité a noté qu'il n'y avait pas eu de réponses de la part du Comité sur le lait et les produits laitiers quant
a certaines questions précédentes et il n'a pas approuvé les méthodes concernées, ceci étant fonction d'une
clarification ultérieure de la part du Comité. La méthode AOAC 947.05 a été provisoirement approuvée, en
attendant une clarification du type de méthode demandé. Les autres méthodes ont été approuvées et des références
additionnelles aux méthodes équivalentes ont été ajoutées la ou cela s'est avéré necessaire. Le Comité a approuvé
les méthodes équivalentes proposées seulement pour le Type | de la graisse du lait sur extrait sec pour le "cottage
cheese", tout en notant que d'autres méthodes avaient été approuvées comme Type | pour des fromages
individuels.

Poissons et produits de la péche

60. Le Comité a noté que la méthode sur I’activité de I’eau était appliquée pour les légumes en conserve et il a
demandé une clarification sur son utilisation pour les anchois bouillis séchés salés. La Délégation de la Finlande a
indiqué qu’il y avait une méthode NMKL pour la détermination de l'activités de I'eau (NMKL 168(2001)). La
méthode pour la détermination des cendres acides insolubles a été renvoyée au Comité sur les poissons et les
produits de la péche pour obtenir des informations supplémentaires sur la validation de la méthode.

Aliments irradiés

61. Le Comité a rappelé les discussions de la Commission concernant la disponibilité des méthodes et la
possibilité de les appliquer dans les pays en voie de développement. L'Observateur de la CE a informé le Comité
que trois méthodes sur les nouvelles méthodes étaient facilement applicables et n'exigeaient pas d'installations
onéreuses, et il a également rappelé que toutes ces méthodes avaient été entierement validées.

62. La Délégation de I'Australie, tout en se référant aux commentaires écrits de I'Argentine, a exprimé l'opinion
que les résultats n'étaient pas représentatifs du pourcentage actuel des faux positifs et négatifs pour les produits
alimentaires irradiés et non irradiés (méthode EN 13784:2001). L'Observateur de la CE a expliqué les résultats des
études inter-laboratoires, en particulier I'existence de faux positifs et négatifs.

63. Le Comité a approuvé les quatre nouvelles méthodes proposées et il a remplacé la méthode générale EN
1788 :1996 par sa version mise a jour EN 1788 :2001. La référence a la méthode NMKL 137 (2002) qui avait été
validée pour la viande crue hachée a également été ajoutée a la méthode EN 13783 :2001.

Additifs et contaminants

64. Le Comité a approuvé les méthodes sur les additifs et contaminants correspondant aux dispositions spécifiques
en cours de considération ou incluses dans des normes adoptées. La méthode EN 12955:1999-07 a été approuvée
vu qu'elle s'applique a la somme des aflatoxines dans les arachides, pour lesquelles un niveau maximum avait été
établi'*. Le Comité a rappelé que plusieurs méthodes avaient été approuvées précédemment sur les aflatoxines et
elles ont été incluses dans le Tableau a titre de référence. Aprés une discussion sur la nécessité d'amendements

11 CODEX STAN 209-1999: 15 pg/kg pour les aflatoxines totales dans les arachides destinées & une transformation ultérieure
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quant au type des méthodes actuelles, il a été convenu de retenir AOAC 991.31 pour les aflatoxines totales dans
les arachides crues en tant que Type Il et d'approuver EN 12955:1999-07 en tant que Type IlI.

65. Le Comité a été d'accord pour supprimer la méthode pour les aflatoxines dans le mais qui avait été approuvée
dans le passé puisqu'il n'y avait pas de niveau maximum pour les aflatoxines dans le mais.

66. Le Comité, tout en rappelant que les méthodes pour le cyclamate et la saccharine avaient été approuvées dans
le passé’?, a considéré si des changements étaient nécessaires pour le statut d'approbation. 11y a eu un accord pour
retenir le NMKL 122(1997) pour la saccharine dans les boissons et les produits de confiserie en tant que Type 1l
et pour approuver EN 12586: 1999-04 pour la saccharine dans tous les aliments en tant que Type I11. Quant aux
cyclamates, le Comité a approuvé EN 12587:1999-04 en tant que Type Il et a retenu la méthode actuelle NMKL
123 (1998) en tant que Type Ill. Les méthodes proposées pour les nitrates/nitrites dans les produits de viande ont
été provisoirement approuvées sous réserver de la publication définitive des résultats de la validation.

Fruits et léegumes traités

67. Le Comité a demandé une clarification du Comité sur les fruits et légumes traités au sujet de la disposition
et/ou produit concerné(e) par la détermination du pH et des sulfites. 1l a été noté qu'une méthode générale pour les
sulfites avait été approuvée et qu'elle s'appliquait aux fruits et légumes traités. Le Comité a également
recommandé que le Comité sur les produits considére I''SO 1842:1991 vu que cette méthode était spécifique pour
le pH dans les fruits et légumes traités, si la détermination du pH était demandée dans la norme en cours
d'examen.

68. Le Comité a demandé une clarification sur I'amendement proposé a 'AOAC 968.30 sur la détermination du
poids égoutté, et pour savoir comment les sections 2.1 ou 2.2 devaient étre amendées.

69. Le Comité n'a pas approuvé les méthodes sur I'numidité, les solides autres que la matiére grasse, la matiere
grasse graisse totale et les solides totaux pour les produits aqueux de noix de coco puisque les méthodes
s'appliquaient au lait.

70. Le Comiteé a supprimé les méthodes sur I'acidité, le sel et le poids égoutté pour les pickles vu gu'il n'y avait pas
de dispositions pertinentes dans le Projet de norme. Il a rappelé que la méthode proposée comme Type IV pour le
plomb avait été provisoirement approuvée depuis 1998 et il a demandé au Comité sur les produits si cette méthode
était nécessaire vu qu'une méthode générale du Codex existait déja comme Type Il. En ce qui concerne la
détermination de l'acide benzoique et des sorbates, il a été recommandé que le Comité considere des méthodes
plus modernes (chromatographie en phase liquide comme la méthode NMKL 124 (1997).

CONSIDERATION DES METHODES POUR LA DETECTION ET L'IDENTIFICATION DES
ALIMENTS DERIVES DES BIOTECHNOLOGIES : APPROCHE GENERALE ET CRITERES
POUR LES METHODES (Point 7 b de I'Ordre du jour)"™

71. La Délégation de I'Allemagne a introduit le document et a indiqué que selon la demande du Comité sur
I'étiquetages des denrées alimentaires et du Groupe intergouvernemental spécial sur les aliments dérivés des
biotechnologies de considérer les méthodes d'analyse pour les aliments dérivés des biotechnologies, I'Allemagne
et le Royaume-Uni avaient préparé un document offrant une description du statut actuel de la méthodologie et des
problémes qui devraient étre traités. La Délégation a informé le Comité du fait que la présence d'un organisme
génétiquement modifié ou de ses dérivés pouvait étre accomplie par la détection soit des séquences ADN
présentes résultant de la recombinaison ou de la protéine codée par le géne inséré.

72. La Délégation a souligné que les méthodes a base de protéine étaient bon marché, qu'elles offraient une haute
sélectivité et sensibilité, cependant comme les protéines étaient dénaturées pendant le traitement ces techniques
étaient principalement appropriées pour l'analyse des matiéres premieres et n'étaient pas applicables pour des
produits alimentaires hautement transformeés. Il a également été noté que ces méthodes ne pouvaient pas étre
utilisées lorsque la protéine n'était pas exprimée dans l'aliment. Des méthodes pour la détection de marqueurs
ADN basés sur la réaction en chaine de polymérase (PCR) ont été utilisées dans diverses analyses alimentaires et
ont été largement utilisées pour détecter les produits dérivés de modification génétique dans les aliments pendant
de nombreuses années, et que les modifications de la méthode PCR étaient aussi largement utilisées. Une méthode
typique comprenait plusieurs phases comme I'extraction et la purification, I'amplification par PCR et la détection /

12 ALINORM 97/23A, Annexe V

18 CX/MAS 02/9; CRD 5 et CRD 15 (commentaires de la France); Document d'information soumis par le Japon contenant deux
méthodes analytiques sur les OGMs ,,Nouvelles molécules de référence pour la quantification du mais et du soja génétiquement
modifiés" , Journal AOAC International, VVol. 85, No 5, 2002 et ,,Validation des analyses PCR en temps réel pour la Ligne spécifique
quantification du mais et du soja génétiquement modifiés en utilisant de nouvelles molécules de référence”, Journal AOAC
International, VVol. 85, No 5, 2002.
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quantification. De ce point de vue la Délégation a attiré I'attention du Comité sur les questions spécifiques se
présentant dans les domaines des essais de compétence, l'utilisation des critéres de performance et de la nécessité
de la quantification du seuil vu que les résultats des investigations indiquaient des difficultés en mesurant de bas
niveaux du matériel génétiquement modifié dans les aliments transformés. La Délégation a souligné que les
méthodes décrites dans le document pourraient étre utilisées si toutes les informations sur la séquence et le
matériel de référence standard étaient disponibles.

73. Au vu de l'absence de dispositions précises sur les OGM et des difficultés rencontrées lors de I'application
pratique de la méthodologie dans ce domaine, la Délégation a proposé de développer des recommandations
concernant les mesures de contréle de qualité dans les laboratoires offrant des analyses OGM et sur les critéres
spécifiques pour les méthodes d'analyse.

74. La Délégation de la France a attiré I'attention du Comité sur les problémes de base existant encore en rapport
avec la double source d'incertitude, I'une provenant de la mesure et l'autre de la courbe de calibration utilisée. La
Délégation a également attiré I'attention sue les CRD 5 et 15 en proposant des critéres qui pourraient étre utilisés
pour le contréle des OGM dans les produits alimentaire transformés.

75. La Délégation du Royaume Uni a exprimé I'opinion que le document présenté était un trés bon point de départ
offrant une description des méthodologies couramment utilisées pour la détection des OGMs et a souligné que vu
les développements méthodologiques futurs, comme ['utilisation de la spectrométrie de masse, il était
indispensable de travailler en continu dans ce domaine. La Délégation a souligné que I'analyse des OGMs était
tres difficile a cause des trés petites quantités d'analyte en particulier dans certains produits alimentaires comme
les biscuits, et que les probléemes méthodologiques fondamentaux se présentant en rapport avec la distribution des
résultats, les essais en collaboration, la disponibilité de matériels de référence devraient trouver une solution avant
de continuer plus avant. La Délégation a mis I'accent sur le fait que la démarche critéres devrait étre la plus
adaptée a ce domaine de I'analyse.

76. La Délégation de I'lrlande a attiré l'attention du Comité sur I'existence du réseau des laboratoires faisant de la
recherche sur les OGM et a souligné la nécessité d'un meilleur partenariat entre les agences réglementaires et
I'industrie dans ce domaine spécifique.

77. Plusieurs délégations ont souligné les difficultés liées a la disponibilité des matériels de référence et le Comité
a constaté que l'accés aux matériels de référence génétiquement modifiés était d'une importance primordiale pour
les laboratoires chargés de I'analyse de ces produits.

78. L'observateur de I'ISO a informé le Comité de ce que 37 experts représentant 25 Etats membres travaillaient
dans le Groupe de travail No 7 (ISO/TC 34/WG 7 “Organismes génétiquement modifiés et produits dérivés™) en
collaboration étroite avec le Groupe de travail No. 11 du CEN/TC 275 sur sept questions différentes concernant
I'analyse des OGM et a indiqué qu'il y avait une bonne coopération entre les pays participants au niveau mondial.

79. De nombreuses délégations et observateurs ont souligné la complexité des questions rattachées a l'analyse des
OGM et ont donné leur soutien pour que des travaux ultérieurs soient réalisés sur ces questions.

80. Le Comité est parvenu a la conclusion que I'approche de criteres devrait étre appliquée lors de la sélection de
I'analyse pour les produits alimentaires contenant du matériel génétiquement modifié.

81. Le Comité a été d'accord pour que le Groupe de travail dirigé par I'Allemagne et le Royaume Uni mette a jour
et développe d'une maniére plus approfondie le document préparé pour cette session et qu'il prépare des
recommandations pour les mesures de contrdle de qualité dans les laboratoires et des critéres pour les méthodes
d'analyse en vue de sa discussion a la prochaine session du Comité. Les pays et les organisations internationales
suivants ont exprimé leur volonté de participer a ce travail : I’Argentine, I'Australie, le Brésil, le Canada, I'Egypte,
la France, I'lran, I'lrlande, [I'ltalie, le Japon, la Malaisie, les Pays-Bas, les Philippines, les Etats-Unis, la
Commission européenne, AOAC, AOCS, EUROPABIO, ISO.

CONSIDERATION DES METHODES POUR LA DETECTION ET L'IDENTIFICATION DES
ALIMENTS DERIVES DES BIOTECHNOLOGIES: METHODES SOUMISES PAR LE GROUPE
INTERGOUVERNEMENTAL  SPECIAL SUR LES ALIMENTS DERIVES DES
BIOTECHNOLOGIES (Point 7 a de I'Ordre du jour)"

82. Le Comité a rappelé que la Délégation de I'Allemagne avait compilé la Liste des méthodes préparée en
réponse a la CL 2001/18-FBT et que la troisiéme session du Groupe de travail intergouvernemental spécial sur les
aliments dérivés des biotechnologies avait transmis la liste convenue au CCMAS pour examen. Le Comité a
exprimé ses remerciements au Groupe spécial et a la Délégation de I'Allemagne pour avoir effectué ce travail
considérable.

1% CX/MAS 02/8
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83. La Délégation de I'Allemagne a souligné I'importance de la liste en tant que référence qui pourrait étre utile
pour les Gouvernements membres. La Délégation a suggéré que cette liste soit étudiée par le Groupe de travail ad
hoc créé plus tét (voir paragraphe 81 ci-dessus).

84. La Délégation des Pays-Bas, soutenue par I'Allemagne, a proposé que cette liste soit transmise au Comité sur
I’étiquetage des denrées alimentaires pour faciliter I'établissement des dispositions sur I'étiquetage des OGM.

85. La Délégation des Etats-Unis a exprimé I’opinion que les méthodes ne devraient pas étre sélectionnées en
I'absence de dispositions et que c'était la responsabilité du Comité sur I’étiquetage des denrées alimentaires
d'établir des exigences d'étiquetage.

86. Le Comité a constaté que la liste offrait un trés bon apercu sur les méthodes actuellement utilisées par les
Gouvernements membres dans le domaine de l'analyse du matériel génétiguement modifié et qu'elle était
disponible dans le document CX/MAS 02/8 a titre de référence. Néanmoins le Comité a été d'accord pour indiquer
que la sélection ou l'approbation des méthodes sans dispositions appropriées n'était pas possible. 1l a également
rappelé sa décision précédente selon laquelle il fallait se concentrer sur la démarche critéres (voir par. 81) et a été
d'accord pour informer le Comité sur I’étiquetage des dentées alimentaires en la matiere.

VALIDATION DES METHODES PAR UN SEUL LABORATOIRE: CONSIDERATION DES
DIRECTIVES UICPA HARMONISEES POUR LA VALIDATION INTERNE DES METHODES
D'ANALYSE (Point 8a de I'Ordre du jour)®

87. Le Comité a rappelé que la validation par un seul laboratoire était étudiée aux fins du Codex en particulier
dans le domaine de l'analyse des résidus et qu'a sa derniére session il avait été d'accord de considérer la version
publiée des Directives harmonisées de I'UICPA pour la validation interne des méthodes d'analyse en vue de leur
adoption par référence. Il a également rappelé que la version finale des Directives mentionnées récemment
publiées avait été distribuée pour recueillir des commentaires.

88. La Délégation du Royaume Uni a attiré I'attention du Comité sur le fait que les Directives harmonisées pour la
validation des méthodes d'analyse par un seul laboratoire de I'lUPAC n'étaient pas destinées a représenter un
manuel détaillé, mais qu'il s'agissait plutdt d'un document cadre. Celui-ci contenait des références a des protocoles
pour la validation de méthodes par un seul laboratoire et pouvait étre utilisé aux fins du Codex. La Délegation a
indiqué que cette question avait été étudiée a la 15°™ IAM et qu'un certain nombre de nouveaux développements
se présentaient dans I'UE, le NMKL, I'lAEA et I’'UICPA et que I’lAM préparerait un compendium des documents
disponibles sur la validation par un seul laboratoire.

89. De nombreuses délégations ont donné leur soutien a la proposition de la Délégation du Royaume-Uni, a savoir
d'adopter les Directives de I'UICPA aux fins du Codex par référence.

90. La Délégation de I'lrlande a attiré l'attention du Comité sur le Guide EURACHEM *““Aptitude aux fins des
méthodes analytiques™ qui pourrait apporter un guide utile aux laboratoire de produits alimentaires en cas d'une
validation par un seul laboratoire.

91. La Délégation du Japon, tout en ne s'opposant pas a l'adoption des Directives mentionnées ci-dessus par
référence, a attiré l'attention du Comité sur le fait qu'il y avait des différences quant aux définitions entre les
Directives et les définitions actuelles figurant dans le Manuel de procédure du Codex, pour cette raison il était
nécessaire d'assurer une cohérence et une exactitude a travers ces textes et les définitions présentées dans le
Manuel de procédure devraient avoir la précédence. Certaines délégations ont indiqué que la terminologie n'était
pas complétement harmonisée entre diverses organisations internationales. Il a été souligné que les définitions du
Manuel pouvaient demander une mise a jour pour prendre en compte les développement afférents a la
terminologie analytique sur le plan international: Cette vue a été soutenue par quelques délégations.

92. La Délégation de la République Tcheque a indiqué que dans le passé il y a eu des cas ou les textes adoptés par
référence avaient des définitions Iégerement différentes, pour cette raison elle a proposé de réviser et de mettre a
jour les définitions figurant dans le Manuel de procédure.

93. Apres quelques discussions, le Comité a donné son accord pour inclure une note en bas de page afin de
signaler que les définitions s'appliquaient uniquement aux fins des Directives et n'étaient pas en général
applicables aux fins du Codex.

94. Le Comité a été d'accord pour que l'approche préférée corresponde toujours a des études collaboratives et
seulement la ou ce n'était pas possible il a proposé d'appliquer la validation par un seul laboratoire.

15 CX/MAS 02/10; CX/MAS 02/10-Add.1(commentaires des Etats-Unis); CRD 12 (commentaires du Brésil, de la République
Tcheque); CRD 13 (commentaires des Philippines)
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95. Le Comité est convenu de recommander a la 26°™ session de la Commission d'adopter les Directives
harmonisées de I'UICPA pour la validation des méthodes d'analyse par un seul laboratoire par référence aux fins
du Codex (voir I'Annexe III). Il a aussi été d'accord pour prendre l'initiative de la révision des définitions
contenues dans le Manuel de procédure du Codex (Terminologie analytique pour l'utilisation du Codex), ceci étant
sujet a I’approbation de la Commission en tant que nouveau travail. Une lettre circulaire demandant des
commentaires sur les définitions courantes serait envoyée a ces fins.

EXIGENCES POUR LA VALIDATION PAR UN SEUL LABORATOIRE AUX FINS DU CODEX
(Point 8b de I'Ordre du jour)™

96. Le Comité a rappelé qu'a sa derniére session il avait étudié l'utilisation de la validation par un seul laboratoire
aux fins du Codex, en tenant compte des activités des organisations internationales et du travail en cours au sein
des autres Comités du Codex, et a été d'accord pour que la Délégation des Pays-Bas développe davantage les
exigences générales afférentes a la validation par un seul laboratoire aux fins du Codex.

97. La Délégation des Pays-Bas a souligné I'importance de la validation par un seul laboratoire dans le domaine de
I'analyse des résidus et afin de prévoir les nouveaux risques elle a proposé d'inclure dans le Manuel de procédure
les critéres sur les méthodes de validation par un seul laboratoire. Le Comité a considéré les Criteres généraux
proposés et a fait les amendements suivants.

98. Le Comité a noté que les Directives de I'UICPA ne représentaient pas un protocole, mais comprenaient une
référence aux protocoles internationaux et en conséquence il en a modifié le texte.

99. Le Comité a été d'accord pour que la méthode validée par un seul laboratoire soit introduite dans un "systéme
de qualité" plutét que dans "un systéme d'assurance qualité". Aprés discussion, on a été d'accord pour que la
référence a l'accréditation soit supprimée et de préciser que le systéme devait satisfaire aux dispositions de
I'ISO/IEC 17025.

100. La Délégation de I'Allemagne a exprimé I’opinion que la référence inter-laboratoires pouvait étre assurée par
trois méthodes, a savoir : a) étalonnage utilisant des matériels de référence; b) comparaison des résultats atteints
par d'autres méthodes et c) participation systématique a des essais d'aptitude. La Délégation des Pays-Bas a
souligné I'importance des protocoles de tests d'aptitude qui devraient étre considérés comme une priorité pour
fournir des références externes. Aprés un échange de vues, le Comité a été d 'accord pour supprimer le troisieme
alinéa des Critéres qui énuméraient ces trois options.

101. A la suite de ces discussions, le Comité est convenu que le texte suivant serait acceptable :
Criteres généraux pour I’acceptation des méthodes d'analyse validées par un seul laboratoire

En particulier, dans le cas de méthodes multi-analyse multi-substrat et de nouveaux risques, les méthodes
validées inter-laboratoires pourraient ne pas étre disponibles ou elles seraient non appropriées. Les
critéres utilisés pour sélectionner une méthode comprennent les Criteres généraux pour la sélection des
méthodes d'analyse, si cela est approprié. En outre, les méthodes validées par un seul laboratoire doivent
répondre aux critéres suivants :

i. la méthode est validée en conformité avec un protocole reconnu sur le plan international (par exemple,
ceux mentionnés dans les Directives harmonisées de I'UICPA pour la validation des méthodes d'analyse
par un seul laboratoire)

ii. la méthode validée par un seul laboratoire est incorporée dans un systéme de qualité correspondant a
I'ISO/IEC 17025

102. Cependant, le Comité n'a pas pu se mettre d'accord au sujet des modalités de son incorporation dans le
Manuel de procédure. Il a été rappelé que ces Critéres généraux avaient été proposés pour étre inclus apres les
Critéres généraux pour la sélection des méthodes d'analyse utilisant la démarche critéres et n'ont pas été associés
a un type spécifique de méthode au cours des discussions précédentes. Cependant quelques délégations ont
exprimé I'opinion que ces recommandations ne pouvaient pas étre introduites dans le Manuel en tant que critéres
généraux, mais devraient étre restreintes aux méthodes du Type IV parce que les méthodes des Types Il et Il
devaient étre testées en collaboration.

103. D'autres délégations ont rappelé que l'objectif de la validation par un seul laboratoire était de permettre
I'utilisation de méthodes de référence qui ne serait autrement pas disponibles et que les exigences actuelles pour le
type de méthode devait étre modifiées en conséquence. On a également souligné qu'il n'était pas nécessaire
d'appliquer des exigences additionnelles aux méthodes du Type IV et que l'inclusion de critéres pour la validation
par un seul laboratoire n'était pas pertinente si, en général, ils n'étaient pas applicables.

18 CX/MAS 02/11
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104. Le Comité n'a pas pu parvenir a une conclusion sur un amendement au Manuel de procédure et a été d'accord
pour informer le Comité sur les résidus de pesticides, le Comité sur les résidus de médicaments vétérinaires dans
les aliments et le Comité sur les additifs alimentaires et les contaminants vu que I'utilisation de la validation par un
seul laboratoire était particulierement importante pour leur travail.

VALIDATION PAR UN SEUL LABORATOIRE: VALIDATION DES METHODES PAR
L'UTILISATION DES RESULTATS DE SYSTEMES D’ESSAIS D’APTITUDE (Point 8c de I'Ordre
du jour)"

105. Le Comité a rappelé que la derniére session avait donné son accord pour étudier un document sur la
validation des méthodes d'analyse par I'intermédiaire des résultats provenant des systémes d'essais d'aptitude. La
Délégation du Royaume Uni a présenté le document et a souligné que dans certaines situations il y avait une
possibilité de valider les méthodes s'il y avait suffisamment de participants dans le systéme d'essais d'aptitude qui
utilisaient la méme méthode d'analyse définie ou une méthode ayant été prévue par des coordinateurs. La
Délégation a indiqué que cette approche était mieux applicable dans les domaines de I'analyse microbiologique et
des OGM et que les annexes du document offraient des exemples pratiques sur la validation de la méthode pour la
numeération de Listeria monocytogenes dans la viande et les produits carnés et sur I'analyse statistique des résultats
provenant d'un systeme d'essais d'aptitude continu.

106. La Délégation a attiré l'attention du Comité sur le fait que le Protocole international harmonisé pour les essais
d'aptitude des laboratoires analytiques (chimiques) serait révisé dans un proche avenir, pour cette raison elle a
proposé qu'il serait utile que la question de la validation des méthodes par I'utilisation des résultats des essais
d'aptitude soit soulevée au cours de la révision du Protocole harmonisé.

107. La Délégation de la Pologne a souligné I'utilité du document et que le protocole révisé offrira une orientation
en ce qui concerne la validation des méthodes. De nombreuses délégations ont soutenu cette vue, en particulier s'il
était possible qu'il serve de guide lors de la conception des systémes d'essais d'aptitude.

108. Le Comité a exprimé ses remerciements a la Délégation du Royaume-Uni pour ce précieux document et a
soutenu les recommandations y figurant. 1l est convenu d'encourager I'UICPA & continuer de travailler dans ce
domaine.

UTILISATION DES RESULTATS ANALYTIQUES: ECHANTILLONNAGE, RELATIONS ENTRE
LES RESULTATS ANALYTIQUES, L'INCERTITUDE, LES FACTEURS DE RECUPERATION ET
LES SPECIFICATIONS DANS LES NORMES DU CODEX (Point 9 de I'Ordre du jour)*®

109. Le Comité a rappelé qu'a sa derniére session il avait noté qu'un certain nombre de décisions qui pourraient
étre adoptées par les responsables de l'application des dispositions analytiques du Codex affectaient directement
les décisions pour savoir si un lot était conforme aux exigences du Codex et pour cette raison il a été proposé
qu'un document soit préparé pour examiner les questions concernées.

110. La Délégation du Royaume-Uni a présenté le document et a indiqué que les décisions concernant
I'acceptabilité d'un lot ou d'un échantillon devraient étre basées sur un concept qui prenne en compte les
considérations d'échantillonnage et d'analyse. La Délégation a souligné qu'a I'heure actuelle il n'y avait pas
d'entente et d'interprétation communes sur les résultats analytiques parmi les membres du Codex et par conséquent
différentes décisions pouvaient étre prises suite a I'analyse d'un méme échantillon. La Délégation a indiqué que
cela pouvait se présenter parce que certains pays prenaient en compte l'incertitude pour l'interprétation des
résultats alors que d'autres ne le faisaient pas et que des régimes d'échantillonnage différents étaient utilisés. La
Délégation a indiqué que des approches indiquant la fagon selon laquelle ces problémes pouvaient trouver une
solution avaient été présentées dans les annexes du document. La Délégation a proposé que si les Comités sur les
produits développaient des spécifications, ils devraient le faire tout en observant diment les facteurs qui
affectaient l'interprétation des spécifications. Par conséquent les Comités sur les produits devraient donner une
orientation claire au Comité sur les méthodes d'analyse et d'échantillonnage sur la maniére selon laquelle il
souhaitait que les spécifications du Codex soient appliquées.

111. De nombreuses délégations ont souligné I'importance de cette question pour pouvoir assurer une logique
cohérente a travers le Codex et elles ont soutenu les efforts déployés dans ce domaine.

112. L'Observateur de la CE a souligné que cette question était d'une importance majeure vu que les questions
rattachées a la correction pour l'incertitude des mesures, la récupération et l'incertitude de I'échantillonnage
avaient des conséquences qui ne pouvaient étre ignorées. L'Observateur a informé le Comité sur les travaux en

17 CX/MAS 02/12; CRD 12 (commentaires des Philippines)
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cours a la CE dans ce domaine et a indiqué qu'un projet de document était disponible en la matiere a des fins
d'information.

113. La Délégation de I'Allemagne a indiqué que du point de vue scientifique, il fallait prendre en compte
I'incertitude et qu'il était cohérent avec la nécessité de prouver “au-dela d'un doute raisonnable” qu'une limite avait
été dépassée. La Délégation a souligné qu'il devrait y avoir un mécanisme assurant que les produits soient traitées
de maniére cohérente, et a proposé de travailler sur les recommandations générales pour les Comités sur les
produits.

114. La Délégation des Pays-Bas a attiré l'attention du Comité sur le fait que dans le domaine des résidus des
pesticides il n'y avait pas de correction pour la récupération, alors que dans d'autres domaines il y avait une
correction et il n'était pas suffisamment clair a qui les recommandations devraient étre adressées. La Délégation a
donc proposé de faire les changements pertinents dans le Manuel de procédure pour s'assurer que les Comités sur
les produits appliquent une approche constante quant a cette question.

115. La Délégation de I'lrlande a indiqué que cette question avait été rattachée a des situations de litige concernant
des erreurs analytiques et d'échantillonnage, et a suggéré de procéder de maniere progressive en formulant des
directives trés pragmatiques. La Délégation a informé le Comité que I'Organisme international chargé de
I'accréditation des laboratoires avait établi des directives en la matiere, celles-ci étaient accessibles a partir de leur
site web (www.ilac.org).

116. Quelques délégations ont été de l'opinion qu'avant de continuer a procéder plus avant, ce probléme devrait
étre résolu par les Comités sur les produits car ils devraient considérer comment les résultats analytiques seraient
utilisés lorsqu'ils établissaient des dispositions figurant dans les normes du Codex.

117. Le Comité est convenu de soumettre ce document contenant des notes explicatives (CX/MAS 02/12) aux
Comités sur les produits pour examen et commentaires. Le Comité a également été d'accord pour transmettre ce
document au Comité sur les systemes d'inspection et de certification des importations et des exportations
alimentaires et pour demander son avis dans la mesure ou les questions ayant trait a l'inspection y sont
mentionnées.

RAPPORT DE LA REUNION INTER-INSTITUTIONS SUR LES METHODES D'ANALYSE (Point
10 de I'Ordre du jour)®

118. Le Président de I'AM (le Dr. Roger Wood) a présenté le projet du rapport de la 15éme Réunion inter-
institutions et a informé le Comité que plusieurs questions concernant le travail du Comité avaient été discutées,
ainsi la qualité de membre de I'lAM, I'approche critéres, la validation par un seul laboratoire, le
compendium/recueil électronique des méthodes analytiques (e-CAM), les essais de compétence et I'harmonisation
de la terminologie analytique etc.

119. Le Dr. Wood a noté qu'un recueil électronique des méthodes analytiques (e-CAM) a été introduit en tant que
projet AOAC. Il a été indiqué que le systeme fournirait des informations résumées qui seraient utiles lorsque
I'approche criteres sera adoptée au Codex. Il a également été noté que e-CAM sera rédigé a nouveau par I'AOAC
et deviendra accessible pour tous les membres de I'lAM.

120. Le Dr. Wood a aussi indiqué qu'il serait possible de fournir des informations indiquant si les méthodes
d'analyse spécifiques peuvent étre validées par les résultats d'essais d'aptitude si un nombre suffisant de
participants utilisaient une méthode bien définie. Dans ce contexte il a noté que I'UICPA serait préte a considérer
la révision du Protocole harmonisée international sue les essais d'aptitude.

121. La Delégation de la France soutenue par d'autres délégations et observateurs a demandé une clarification
concernant la qualité de membre de I'!AM en vue de ses termes de référence. Le Comité a noté que la révision de
la qualité de membre de I'lAM était une affaire interne propre a I'l AM.

122. Quant aux questions soulevées dans le rapport de I'lAM sur la mise a jour des références pour les méthodes
dans les publications du Codex, le Secrétariat a indiqué que seuls les amendements proposés par les Comités du
Codex, approuvés par le Comité sur les méthodes d'analyse et d'échantillonnage et adoptés par la Commission
pouvaient étre inclus dans les publications révisées du Codex apres chaque session de la Commission. Toute
proposition visant & mettre a jour les méthodes devraient étre soumises au Comité du Codex compétent. Il a
également été rappelé que les pays membres et les organisations internationales avaient la possibilité de soumettre
des commentaires sur I'approbation des méthodes d'analyse en vue de leur examen par la Commission.

19 CRD 2 (Rapport de la 15°™ Réunion des organisations internationales travaillant dans le domaine des méthodes d'analyse et
d'échantillonnage (Réunion inter-institutions)
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123. Le Comité a exprimé ses remerciements a I'lAM pour son travail constructif et sa contribution au travail du
Comité et a noté que le rapport final de I'lAM serait placé sur le site web de 'AOAC sur: http://www.aoac.org/
AUTRES QUESTIONS ET TRAVAUX FUTURS (Point 11 de I'Ordre du jour)

124. Le Comité a pris note de ce que suite aux discussions de la présente session, la prochaine session examinerait
les questions suivantes:

» Projet de Directives générales d'échantillonnage

Projet de Directives sur I'incertitude des mesures

Avant-projet des Directives sur I'évaluation de méthodes d'analyse acceptables
Avant-projet de Directives pour régler les litiges concernant les résultats analytiques (tests)
Criteres pour les méthodes pour les aliments dérivés des biotechnologies

Méthodes d'analyse pour la détermination des dioxines

Approbation des méthodes dans les normes du Codex

Révision des définitions actuelles figurant au Manuel de procédure

vV V. V V VYV VYV V V

Considération de l'utilisation des résultats analytiques

DATE ET LIEU DE LA PROCHAINE SESSION (Point 12 de I'Ordre du jour)

125. Le Comité a été informé que la 25éme session du Comité du Codex sur les méthodes d'analyse et
d'échantillonnage était provisoirement prévue comme devant avoir lieu a Budapest au printemps 2004. La date et
le lieu exacts seront déterminés par le gouvernement héte et le Secrétariat du Codex. Le Comité a également été
informé que le Comité se réunirait sur une base annuelle aprés sa 25éme session.


http://www.aoac.org/
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Référence dans

Sujet Etape | Mesure a prendre par:
ALINORM 03/23
Amendements proposés au Manuel de
procédure
- Amendements aux Critéres généraux CCGP par. 42
- . B} Annexe 1l
régissant le choix des méthodes Gouvernements
d’analyse utilisant la démarche criteres 26e CCA
- Nouvelle section sur Instructions de
travail pour faciliter I’application de la
démarche critéres
Directives UICPA pour la validation des @) Gouvernements par. 55
méthodes d'analyse par un seul 26e CCA Annexe Il1
laboratoire (pour adoption par référence)
Approbation des méthodes d’analyse et Gouvernements par. 57-70
d’échantillonnage, y compris les méthodes 26e CCA Annexe VI
générales
Avant-projet de directives générales sur 5 Gouvernements par. 19
I’échantillonnage 26e CCA Annexe 1V
25e CCMAS
Avant-projet de Directives sur I’incertitude 5 Gouvernements par. 52
des mesures 26e CCA Annexe V
25e CCMAS
Avant-projet de Directives sur I’évaluation 3 Gouvernements par. 34
des méthodes d’analyse acceptables 25e CCMAS Annexe VII
Avant-projet de Directives pour régler les 1/2/3 | 26e CCA par. 32
litiges concernant les résultats analytiques France/Gouvernements
(tests) 25e CCMAS
Révision de la terminologie analytique aux 26e CCA/ par. 95
fins du Codex (Manuel de procédure) Gouvernements
25e CCMAS
Critéres pour les méthodes d'analyse pour Allemagne/Royaume- par. 81
les aliments dérivés des biotechnologies Uni/Gouvernements
25e CCMAS
Utilisation des résultats analytiques CCFICS par. 117
Comités sur les produits
25e CCMAS
Meéthodes pour les dioxines et PCBs Allemagne/
Gouvernements
25e CCMAS par. 5

Equivalent a I’étape 8
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ALINORM 03/23
ANNEXE 11

PROPOSITION D’AMENDEMENTS AU MANUEL DE PROCEDURE

1. AMENDEMENT AUX CRITERES GENERAUX REGISSANT LE CHOIX DES METHODES
D'ANALYSE A L'AIDE DE LA DEMARCHE CRITERES

Dans le cas de méthodes Codex de Type Il et de Type Ill, des critéeres méthodologiques pourront étre
identifies et des valeurs quantifiées pour incorporation dans la norme de produit Codex appropriée. Les
criteres méthodologiques élaborés comprendront les critéres de la section Méthodes d’analyse, paragraphe
(c) ci-dessus ainsi que tout autre critére pertinent, par exemple les facteurs de récupération.

2. INSTRUCTIONS DE TRAVAIL POUR L’APPLICATION DE LA DEMARCHE CRITERES
AUX FINS DU CODEX

(pour inclusion a la fin des Principes pour I'élaboration des méthodes d'analyse du Codex apres les Criteres
généraux ci-dessus)

Tout Comité du Codex s’occupant de produits pourra continuer de proposer une méthode d’analyse
appropriée pour la substance chimique a déterminer, ou mettre au point une série de critéres auxquels chaque
méthode devra se conformer. Dans certains cas, un Comité du Codex s’occupant de produits peut trouver
plus facile de recommander une méthode spécifique et de demander au CCMAS de “convertir” cette
méthode en critéres appropriés. Les criteres seront ensuite considérés par le CCMAS pour approbation et
apres approbation, feront partie intégrante de la norme de produit Codex remplacant la méthode d’analyse
recommandee. Si le Comité du Codex s’occupant de produits décide d’élaborer lui-méme les criteres au lieu
de laisser cette tache au CCMAS, il devra suivre les instructions données pour I’élaboration de criteres
specifiques, comme indiqué ci-apres. Ces criteres doivent étre approuvés pour la détermination en question.

Cependant, la responsabilité principale de présenter des méthodes d’analyse et des critéres appartient aux
comités sur les produits. Si un Comité sur les produits ne peut pas fournir une méthode d’analyse ou des
criteres malgré de nombreuses demandes, alors le CCMAS peut fournir une meéthode appropriée et
“convertir” cette méthode en criteres appropriés.

Les caractéristiques minimales d’analyse Codex “approuvées” comprendront les criteres numériques ci-aprées
ainsi que les critéres généraux indiqués pour les méthodes spécifiés dans la Terminologie analytique utilisée
par le Codex (voir page 78):

e précision (dans un laboratoire et dans plusieurs laboratoires, mais dérivant de données d’essais inter-
laboratoires plutdt que de considérations sur I’incertitude des mesures)

e récupeération
o sélectivité (effets d’interférence, etc.)
o applicabilité (matrice, fourchette de concentration et préférence accordée aux méthodes "générales™)
o limites de détection/détermination, s'il convient pour la détermination considérée.
o linéarité
Le CCMAS produira les données correspondant aux criteres indiqués ci-dessus.
Conversion de méthodes d’analyse spécifiques en critéeres méthodologiques par le CCMAS

Lorsgu'un Comité du Codex s'occupant de produits soumet une méthode de type Il ou de type 11l au CCMAS
pour confirmation, il devrait aussi soumettre des informations sur les critéres énumérés ci-dessous pour
permettre au CCMAS de la convertir en caractéristiques analytiques généralisées adéquates:

¢ exactitude
+ applicabilité (matrice, fourchette de concentration et préférence accordée aux méthodes “générales”)
¢ limite de détection

¢ limite de détermination
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& précision; répétabilité intra-laboratoire des résultats (dans un laboratoire), reproductibilité inter-
laboratoires des résultats (dans un laboratoire et dans plusieurs laboratoires), mais dérivant de données
d’essais inter-laboratoires plutét que de considérations sur I’incertitude des mesures

¢ récuperation

¢ sélectivité

¢ sensibilité

¢ linéarité

Ces termes sont définis dans la Terminologie analytique utilisée par le Codex (voir page 78), de méme que
d'autres termes importants.

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

En outre, le CCMAS identifiera des valeurs numériques pour les critéres auxquels il souhaiterait que ces
méthodes se conforment.

Evaluation de I'acceptabilité des caractéristiques de preécision d'une méthode d'analyse

Les valeurs calculées de répétabilité et la reproductibilité peuvent étre comparées avec les méthodes
existantes et une comparaison peut étre effectuée. Si ces valeurs sont satisfaisantes alors la méthode peut
étre utilisée comme une méthode validée. S'il n'existe pas de méthode avec laquelle comparer les paramétres
de précision les valeurs de répétabilité et reproductibilité peuvent étre calculées a partir de I'équation de
Horwitz (M.Thompson, Analyst, 2000, 125, 385-386).

Additions a la TERMINOLOGIE ANALYTIQUE UTILISEE PAR LE CODEX*
TERMES POUVANT ETRE UTILISES DANS LA DEMARCHE-CRITERES

Limite de détection

La limite de détection est définie conventionnellement comme échantillon a blanc + 3o, ou o est I’écart type
de I’indice de valeur de I'échantillon & blanc (définition UICPA).

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

Limite de détermination
Comme pour la limite de détection, mais on retient 6 ou 10c plutdt que 3o.

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

Récupération

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

Sélectivité

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

! Ces définitions sont proposées sur une base provisoire: elles sont sujettes a des modification résultant d'une
harmonisation ultérieure.
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La sélectivité est le terme recommandé en chimie analytique pour exprimer la capacité d’une méthode
individuelle a déterminer le ou les analyte(s) en présence d’interférences d’autres composants. La sélectivité
peut étre graduée. L’utilisation du terme “spécificité” pour le méme concept doit étre découragéee car elle
crée souvent une confusion.

Linéarité

La capacité d'une méthode d'analyse, dans un certain écart, de donner une réponse instrumentale ou des
résultats proportionnels a la qualité de l'analyte a déterminer dans I'échantillon de laboratoire. Cette
proportionnalité est exprimée par une expression mathématique définie a priori. Les limites de linéarité sont

les limites expérimentales de concentration entre lesquelles un modéle de calibration linéaire peut étre
appliqué avec un niveau de confiance connu (généralement considéré comme égal a 1%).
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ALINORM 03/23
ANNEXE 111

DIRECTIVES HARMONISEES UICPA POUR LA VALIDATION DES METHODES D'ANALYSE
PAR UN SEUL LABORATOIRE
(Recommandées pour adoption par la Commission par référence)

Il est recommandé que les Directives harmonisées UICPA pour la validation interne des méthodes d'analyse
soient adoptées par la 26eme session de la Commission aux fins du Codex, avec la note suivante au titre.

Note :

Les définitions s'appliquent uniquement aux fins des présentes Directives et ne sont pas généralement
applicable aux fins du Codex.

Référence

M. Thompson, S.L.R. Ellison and R. Wood. "Harmonized Guidelines for Single-Laboratory Validation of
Methods of Analysis" Pure Appl. Chem., 74, (5) 835 - 855 (2002)
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APPENDIX IV

PROPOSED DRAFT GENERAL GUIDELINES ON SAMPLING
(At Step 5 of the Procedure)
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PROPOSED DRAFT GENERAL GUIDELINES ON SAMPLING

PREAMBLE
RATIONALE
Codex Food Standards are aimed at protecting consumers' health and ensuring fair practices in the food trade.

Codex Methods of Sampling are designed to ensure that fair and valid sampling procedures are used when
food is being tested for compliance with a particular Codex commodity standard. The sampling methods are
intended for use as international methods designed to avoid or remove difficulties which may be created by
diverging legal, administrative and technical approaches to sampling and by diverging interpretation of results
of analysis in relation to lots or consignments of foods, in the light of the relevant provision(s) of the
applicable Codex standard.

The present guiddines have been daborated to facilitate the implementation of these goals by Codex
Commodity Committees, governments and other users.

BASIC RECOMMENDATIONSFOR THE SELECTION OF CODEX SAMPLING PLANS

The present clause represents a pre-requisite to the use of these Guiddines, and is intended to facilitate the
sdection of Codex sampling plans, as well as to follow a systematic approach for this sdection.

The following enumerates the essential points that the Codex commodity committees, Governments and other
users should address for the sdlection of appropriate sampling plans, when setting-up specifications.”

1) Existence (or not) of international refer ence documents on sampling of the considered products
2) Natureof the control

e Characteristic applicable to each individual item of the lot

e Characteristic applicable to the whole lot (statistical approach)
3) Natureof thecharacteristicto control

e Qualitative characteristic (characteristic measured on a pass/failed or similar basis, i.e.
presence of a pathogen micro-organism)

e Quantitative characteristic (characteristic measured on a continuous scale, for example a
compositional characteristic)

4) Choiceof thequality level (AQL or LQ)

» In accordance with the principles laid down in the Codex Manual of Procedures and with the
type of risk: critical/ non-critical non-conformities.

5) Natureof thelot

e Bulk or pre-packed commodities

e Size, homogeneity and distribution concerning the characteristic to control
6) Composition of the sample

e Sample composed of a single sampling unit

e Sample composed of more than one unit (including the composite sample)

! See also “Principles for the establishment or selection of Codex Sampling procedures : general instructions for the
selection of methods of sampling”, in the Codex Alimentarius Manual of Procedures.



35
7) Choice of thetype of sampling plan

» acceptance sampling plans for statistical quality control
. for the control of the average of the characteristic
. for the control of per-cent non-conforming itemsin the lot
- Definition and enumeration of non-conforming items in the sample (attribute plans)

- Comparison of the mean value of the items forming the sample with regards to an
algebraic formula (variable plans).

«  Convenience (or pragmatic, empirical) sampling plans®

The two flow-charts in the following pages sum up a systematic approach for the sdection of a
sampling plan and reference to the appropriate sections in the document, which does not cover
sampling of heterogeneous bulk lots.

Not covered by these Guidelines. Such pragmatic sampling has been used in the Codex for example for the
determination of compliance with Maximum Residue Limitsfor pesticides and veterinary drugs.
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FLOW-CHART FOR CHEMICAL AND PHYSICAL CHARACTERERISTICS
Quialitative Characteristics
(e.g. commodity defects)

Inspection of isolated lots

E.g.: inspection of the aspects of a piece of
fruit, or of acaninisolated lots

To be sampled by attribute sampling plan
for isolated lots, see section 3.1

Inspection of a continuous series of lots

E.g. : inspection of the aspects of a piece of
fruit, or of a can in continuous lots

To be sampled by attribute sampling plans
for continuouslots, see section 4.2

Quantitative characteristics

(e.g. compositional characteristics)

Inspection of isolated lots

Inspection of a continuous series of lots

— T

— T

bulk

E.g. : fat content of
milk in atank
Sampling by variables
* seesection 5.1

item
E.g. : sodium
content of a
digtary cheese

Sampling by
attributes, see
sections 2.5.1.1
& 3.1

bulk

E.g.. fat content
of milk in atank.

Sampling
variables*,
section 5.1

by
see

item

E.g. : sodium
contet of a
digtary cheese

Sampling by
attributes, see
sections 2.5.1.1 &
4.2, or by
variables*, see
section 4.3

* normal distribution is assumed




FLOW-CHART FOR MICROBIOLOGICAL CHARACTERISTICS

Micro-organisms with severe hazard or with
moderate direct health hazard of potentially
extensive spread in food.

E.qg.: pathogenic E. coli, Salmonella spp,
Shigella, Clostridium botulinum, Listeria
monocytogenes (risk groups)

v

Sampling by two-class attributes plans,

seesec. 3.2.1

8) Decision rulesfor thelot acceptance/r g ection

See the appropriate references in Sections 3, 4 or 5.
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Micro-organisms with no or low direct
health hazard (spoilage, shdf-life and
indicator organisms) or with moderate
direct health hazard (limited spread).
E.g.: aerabic microorganisms,
psychrotrophic microorganisms

lactic acid bacteria, yeasts, moulds (except
for mycotoxins), coliform, thermotolerant

coliforms
v

Sampling by three-class attributes plans,
seesec. 3.2.2
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SECTIONI. PURPOSE OF CODEX GUIDELINES ON SAMPLING
11 PURPOSE

Sampling plans are required which ensure that fair and valid procedures are used when food is being
controlled for compliance with a particular Codex commodity standard.

Since numerous, yet often complex, sampling plans are available it is the purpose of these guiddines to help
those responsible for sampling to sdect sampling plans that are appropriate for statistical inspections under
specifications laid down by Codex standards.

No sampling plan can ensure that every item in a lot conforms. These sampling plans are neverthdess useful
for guaranteeing an acceptable quality level.

These guiddines contain the dementary principles of statistical control at reception, which complete the basic
recommendations laid down in the Preamble.

12 TARGET AUDIENCE OF THE GUIDELINES

These Guiddines are above all aimed at Codex Commadity Committees which sdect from the plans
recommended in sections 3, 4, and 5 those which at the time of the drafting of acommodity standard appear to
them best suited for the inspection to be made. These Guiddines can also be used, if applicable, by
governments in case of international trade disputes.

The Codex commodity committees, Governments and other users should be provided with the competent
technical experts needed for good use of these guiddines, including the sdlection of appropriate sampling
plans.

13 USERS OF SAMPLING PLANSRECOMMENDED BY THE GUIDELINES

The sampling plans described in these Guiddines may be implemented either by Governmental food control
authorities, or by professionals themsdves (sdf-inspection performed by producers and/or traders). In the
latter case, these Guiddines enable the governmental authorities to check the appropriateness of the sampling
plans implemented by the professionals.

It is recommended that the different parties concerned with sampling come to an agreement on the
implementation of the same sampling plan for the respective controls.

14 SCOPE OF THE GUIDELINES

These Guiddines define at first in Section 2 general notions on food sampling, applicable in any situations,
and then in Sections 3 to 5 cover certain situations of statistical food control, for whose certain sampling plans
have been selected.

Thefollowing sampling situations are covered: for the control of only homogeneous goods,

- control of percentage of defective items by attributes or by variables, for goods in bulk or in individual
items,

- control of a mean content.
These Guideines do not cover the control of :
- non-homogeneous goods,

- for homogeneous goods, the cases where measurement error is not negligible compared to sampling error,
as wdll asthe control of a qualitative characteristic in a bulk material and;

- they do not deal with double, multiple and sequential sampling plans, deemed too complex in the frame of
these Guiddines.
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Detailed sampling procedures do not lie within the scope of these general guiddines. If necessary, they should
be established by the Codex commodity committees.

These Guiddines are applicable for control at reception, and may not be applicable for control of end-products
and for process control during production.

The following Table 1 summarises the situations covered by these Codex Guiddines and those, which are
excluded. It also gives, where applicable, useful international references for some of the situations not covered
by these Codex Guiddines.
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TABLE 1:

GUIDE TO SELECTION OF SAMPLING PLANSFOR HOMOGENEOUSLOTS®

L ots consisting of individualisable
bulk material

L ots consisting of individual* items

Quantitative M easurements

Qualitative M easurements’

Quantitative M easurements

| solated lots

Inspection by Variables of Bulk
Materials for Percentage Non-
confor ming -Section 5.1

Example: check tank of milk to for
added water

Inspection by Attributes for
percentage  non-conforming -
Section 2.5.1.1

Example: inspection of pieces of fruit
for defects

Microbiological ~ inspection  of
product - Section 3.1, 3.2

Example: testing uncooked
vegetables for mesophilic aerobic
micro-organisms.(see ICM SF
standards)

I nspection by Variables for
per centage non-confor ming -
Section 4.3.2 (s method)

Example: to check whether fat
content of a skimmed milk powder
complies with Codex limit

Average Content —
Sections 3.3 and 4.4

Example to check that average
weight of itemsin alot complies with
label declaration (see also 1SO 2854-
1976, 3494-1976)

3 Assuming for quantitative measurements, that measurement error isnegligible in relation to process variation (see Section 2.4)
* Or individualisable.
® Qualitative data includes quantitative data classified as attributes, for example with respect to alimit.




Continuous series of lots

Inspection by Variables of Bulk
Materials for Percentage Non-
conforming - Section 5.1

Example check a tank of milk for
added water

Inspection by Attributes for
percentage  non-conforming -
Section 2.5.1.1

Example: inspection of pieces of fruit
for defects

Microbiological ~ inspection  of
product -Section 3.1, 3.2
Example: testing uncooked

vegetables for mesophilic aerobic
micro-organisms (see ICM SF)

Inspection by Variables for
percentage  non-conforming
Section 4.3.3 (o method)

Example to check whether fat
content of a skimmed milk powder
complies with Codex limit

Average Content -

" | Sections 3.3 and 4.4

Example: to check sodium content of
adietary food does not exceed
prescribed level (Seealso 1SO 2854-
1974, 3494-1976)

41
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15 RELATIONSHIP OF THE GUIDELINESWITH THE ISO GENERAL STANDARDS

In the cases of contral situations dealt with by this document, the sampling shall only follow the rules of the
sampling plans of this document, even if this document refers to the following |SO Standards for the details of
the scientific and statistical background.

In the cases of control situations not dealt with by this document, and if they are dealt with by a general 1SO
Standard (see beow), the product Committee or the governments should refer to them, and define how to use
them?®.

The SO Standards are provided in the following:
e 1SO 2854 : 1976(E) : Statistical interpretation of data — Techniques of estimation and tests
relating to means and variances

e 1S0O 2859-0:1995(E): Sampling procedures for inspection by attributes - Part O: Introduction to
the 1SO 2859 attribute sampling system

e 1S0 2859-1:1999(E): Sampling procedures for inspection by attributes - Part 1. Sampling plans
indexed by acceptable quality level (AQL) for lot-by-lot inspection

e 1S0O 2859-2-1985(E): Sampling procedures for inspection by attributes - Part 2: Sampling plans
indexed by limiting quality (LQ) for isolated lot inspection

e 1SS0 3494:1976 : Statistical interpretation of data— Power of tests rdating to means and variances

e 1SO 3951:1989(E): Sampling procedures and charts for inspection by variables for percent
nonconforming

e 1SO 7002:1986 (E) : Agricultural food products - Layout for a standard method of sampling a lot,

e ISO 8423:1991(E): Sequential sampling plans for inspection by variables for percent
nonconforming (known standard deviation)

e 1S0O 8422:1991(E): Sequential sampling plans for inspection by attributes

e ISO/TR 8550:1994(E)): Guide for the sdection of an acceptance sampling system, scheme or
plan for inspection of discreteitemsin lots

e 1SO 10725:2000(E): Acceptance sampling plans and procedures for the inspection of bulk
material

* ISO/FDIS 11 648-1 : Statistical aspects of sampling from bulk materials — Part 1 : General
principles

» 1SO/DIS 14 560 : Acceptance sampling procedures by attributes — Specified quality levelsin non-
conforming items per million

The standards listed above were valid at the time of publication of these guiddines. However, since all
standards are subject to revision, parties to agreements based upon these guiddines should ensure that the
most recent editions of the standards are always applied.

SECTION 2. MAIN NOTIONS OF SAMPLING
INTRODUCTION

211 Presentation of the section

This section presents:

 therationale and the procedure to be followed before sampling a lot and sdecting a sampling plan
(section 2.1.2);

 thevocabulary and the main notions used in sampling (section 2.2), particularly the principle of the
operating characteristic curve of a sampling plan (section 2.2.12) and the rdated notions of
acceptable quality and the limiting quality level (section 2.2.14). These notions are essential for
risk assessment prior to seecting a plan;

® It is recommended that Codex product committees also refer to existing sectoria 1SO Standards (today
approximately 20), which are specific to certain types of foods.
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» sampling techniques, which are methods to collect and form the sample to be analysed (section
2.3);

» thedifferent typesof errors associated to the sampling plan (section 2.4);

» the types of sampling plans which lay down the rule for reaching a decision on the basis of the
results obtained on samples taken from the inspected lat, in other words the acceptance or refusal
of thelot after inspection (section 2.5);

 the principle of theinspection by single sampling plans by attributes (section 2.5.1.1) and by single
sampling plans by variables (section 2.5.1.2) of percent nonconforming is presented and illustrated
by the corresponding and compared operating characteristic curves (section 2.5.1.3);

» the sdection of an attributes plan or a variables plan is illustrated by a diagram of the decision to
be taken in terms of the inspection situations encountered (section 2.5.1.4);

e a table summarises the comparative advantages and disadvantages of an attribute plan and a
variable plan (section 2.5.1.5).

212 Genera

Most of sampling procedures involve the sdection of a sample (or samples) from a lot, the inspection or
analysis of the sample, and the classification of the lot (as ‘acceptable or ‘not acceptable’) based upon the
result of the inspection or analysis of the sample.

An acceptance sampling plan is a set of rules by which a lot is to be inspected and classified. The plan will
stipulate the number of items, to be randomly selected from the lot under inspection, which will comprise the
sample. A sampling procedure which involves ‘switching’ (see Section 2.2.16) from one sampling plan to
another is referred to as a ‘sampling scheme’. A collection of sampling plans and sampling schemes
congtitutes a ‘ sampling system'.

Before daborating any sampling plan, or before the Codex Committee on Methods of Analysis and Sampling
endorses any plan, the Commodity Committee should also indicate the following:

» Thebasis on which the criteria in the Codex Commodity standards have been drawn up, for example;

o

whether on the basis that a specified high proportion of items in alot, should comply with the
provision in the standard, or

o

whether the average of a set of samples extracted from a lot must comply and, if so, whether a
minimum or maximum tolerance, as appropriate, isto be given

»  Whether thereisto be any differentiation in the rdative importance of the criteriain the standards. If so,
the appropriate statistical parameter to be applied to each criterion should be indicated

Instructions on the procedure for implementing the sampling plan should indicate the following:

» The measures necessary in order to ensure that the sample taken is representative of the consignment or
of thelot. (If a consignment consists of several lots, samples should be collected that are representative
of theindividual lots.)

» Thesamples shdl be taken randomly, since they are more likely to reflect the quality of the lot, however
information from a sample .may still not be identical with that from the whole lot due to sampling error.

» Thesize and number of individual items forming the sample taken from the lot or consignment
» The procedures to be adopted for collecting, handling and recording the sample(s)

The following issues should also be addressed when sdecting a sampling procedure, in addition to the
foreword:

» Thedistribution of the characteristic(s) in the population to be sampled
» Thecost of the sampling plan

* Risk assessment (see Sections 2.2.11 and 2.2.14): Inspection systems, incorporating appropriate
sampling plans, and designed to ensure food safety should be operated on the basis of objective risk
assessment appropriate to the circumstances. Whenever possible, the risk assessment methodology



employed should be consistent with internationally accepted approaches; and should be based on current
available scientific evidence.

The precise definition of an acceptance sampling procedure will require the setting or selection of:

* The characteristic to be measured

* Lotsize

e Anattribute or variables plan

e The Limiting Quality (LQ) leved, for isolated lots; or the AQL (Acceptable Quality Levd), for a
continuous series of lots

» Theleve of inspection

» Thesize of the sample

» Thecriteriafor acceptance or rejection of the lot

e The procedures to be adopted in cases of dispute

2.2 COMMONLY USED TERMSAND NOTIONS
The definitions of sampling terms used in these guiddines are mostly those specified in 1SO 7002.

Some of the more commonly used terms in acceptance sampling are described in this section.
221 Lot

A lot is a definite quantity of some commodity manufactured or produced under conditions, which are
presumed uniform for the purpose of these Guiddines.

For the goods presumed heterogeneous, sampling can only be achieved on each homogeneous part of this
heterogeneous lot. In that case, the final sampleis called a stratified sample (see 2.3.3).

NOTE: A continuous series of lots is a series of lots produced, manufactured or commercialised on a
continuous manner, under conditions presumed uniform. The inspection of a continuous series of lots can only
be achieved at the production or processing stage.

2.2.2 Consignment

A consignment is a quantity of some commodity ddivered at one time. It may consist in ether a portion of a
lot, either a set of several lots.

However, in the case of statistical inspection, the consignment shall be considered as a new lot for the
interpretation of the results.

» If the consignment is a portion of alat, each portion is considered as a lot for the inspection.

» If the consignment is a set of several lots, before any inspection, care shall be given to the homogeneity of
the consignment. If not homogeneous, a stratified sampling may be used.

2.2.3 Sample (representative sample)

Set compaosed of one or several items (or a portion of matter) sdected by different means in a population (or in
an important quantity of matter). It is intended to provide information on a given characteristic of the studied
population (or matter), and to form a basis for a decision concerning the population or the matter or the
process, which has produced it.

A representative sample is a sample in which the characteristics of the lot from which it is drawn are
maintained. It isin particular the case of a simple random sample where each of the items or increments of the
lot has been given the same probability of entering the sample.

Note : Sections A.11 to A.17 of Annex A of the Standard 1SO 7002 define the composite sample, the
reference sample, the global sample, the test sample, the laboratory sample, the primary sample and the
reduced sample.
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2.2.4 Sampling

Procedure used to draw or constitute a sample.

Empirical or punctual sampling procedures are sampling procedures, which are not statistical-based
procedures, that are used to make a decision on the inspected |at.

225 Total estimation error

In the estimation of a parameter, the total estimation error is the difference between the calculated value of the
estimator and the true value of this parameter.

Thetotal estimation error is dueto:

- sampling error,

- measurement error,

- rounding-off of values or sub-division into classes,
- bias of the estimator,

- other erors.

2.2.6 Samplingerror

Part of the total estimation error due to one or several of the following parameters:

- the heterogeneity of theinspected characteristics,
- therandom nature of a sampling,
- theknown and acceptable characteristics of the sampling plans.

2.2.7 Item or increment of individualisable goods

a) Individualisable goods : Goods which can be individualised as items (see b) or in increments (see ¢), for
example:

- apre-package,

- aflask or a spoon containing a quantity of goods determined by the sampling plan, and taken from a lot,
for example:

- avolume of milk or of wine stored in a tank,
- aquantity of goods taken from a conveyor bdlt,...

b) Item: An actual or conventional object on which a set of observations may be made, and which is drawn to
form a sample.

Note Theterms “individual” and “unit” are synonymous with “item”
¢) Increment: Quantity of material drawn at onetime from a larger quantity of material to form a sample.
2.2.8 Sampling plan
Planned procedure which enables one to choose, or draw separate samples from a lat, in order to get the
information needed, such as a decision on compliance status of the lot.
More precisdy, a sampling plan is a scheme defining the number of items to collect and the number of non-
confirming items required in a sample to evaluate the compliance status of a lot.

2.29 TheCharacteristic

A characteristic is a property, which helpsto identify, or differentiate between, items within a given lot. The
characteristic may be either quantitative (a specific measured amount, plan by variables) or qualitative (meets
or does not meet a specification, plan by attributes). Three types of characteristic and associated types of
sampling plan areillustrated in Table 2.
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Table 2 : Sampling plansto be associated with the type of characteristic

Type of Characteristic

Commodity defects : characteristics that may be
expressed by two excluding situations as passed/not
passed, yes/not, integer/not integer, spoiled/not
spoiled (e.g. as applied to visual defects such as loss
of colour, mis-grading, extraneous matter etc)

Compositional characteristics. characteristics that
may be expressed by continuous variables. They may
be normally distributed (eg. most analyticaly
determined compositional characteristics such as
moisture content) or they may be non-normally
distributed.

Health-related properties (e.g. in the assessment of
microbial spoilage, microbial hazards, irregularly
occurring chemical contaminants etc)

Type of Sampling Plan

‘Attributes’ (e.g. asin Codex Sampling Plansfor Pre-
packaged Foods, CAC/RM 42-1969°)

‘Variables with unknown standard deviation’ for
normally distributed characteristics and ‘attributes
for characteristics whose distributions deviate
significantly from normal

Specified sampling plans to be proposed appropriate
to each individual situation (e.g. for microbiological
control, see Section 3.2). Plans to determine

incidence ratesin a population may be used.

2.2.10 Homogeneity

A lot is homogenous relative to a given characteristic if the characteristic is uniformly distributed according
to a given probability law throughout the lot®.

NOTE: A lot being homogeneous for a given characteristic does not mean that the vaue of the characteristicis
the same throughout the lot.

A lot is heterogeneous rdative to a given characteristic if the characteristic is not uniformly distributed
throughout the lot. Items in a lot may be homogenous on one characteristic whilst heterogeneous on another
characteristic.

2.2.11 Defects (Nonconformities) and Critical Nonconfor mities
A defect (nonconformity) occurs within an item when one or more, quality characteristic does not meet its

established quality specification. A defective item contains one or more defects.

Lot quality may be judged in terms of the acceptable percentage of defective items or the maximum number of
defects (nonconformities) per hundred items, in respect of any type of defects (see also Section 2.2.7 for the
definition of an item).

Most acceptance sampling involves the evaluation of more than one quality characteristic, which may differ
in importance with respect to quality and/or economic considerations. Consequently, it is recommended that
nonconformities be classified as follows, according to their degree of seriousness (see also Section 2.2.9 for
the definition of a characteristic):

* Class A: Those nonconformities considered to be of the highest concern in terms of the quality
and/or safety of the product

* ClassB: Those nonconformities considered to be less important than the Class A nonconformities
2.2.12 Operating Characteristic Curve

For a given sampling plan, an Operating Characteristic (OC) curve describes the probability of acceptance
of a lot as a function of its actual quality. It relates the rate of defective items in lots (x-axis) with the

" The Codex Alimentarius Commission at its 22nd Session (June 1997) abolished the CAC/RM Numbering System.

8 After checking, if necessary by an appropriate statistical test for comparison of 2 samples, i.e. a parametric test of a
mean/variance of the characteristic (e.g. Aspin-Welch test) or a non parametric test of the characteristic for the
proportions (e.g. Chi-squaretest or Kolmogorof-Smirnof test) (see references 2, 3 and 4).
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probability of accepting these lots at control (y-axis). Section 4.1 develops the principle of such a curve and
illustrates it with an example.

2.2.13 Producers risk and consumers risk

Producers' risk (PR)

On the OC curve (see 2.2.12) of a sampling plan, the producers’ risk corresponds to the probability to reject a
lot having a proportion P; of defective items (generally low), fixed by the sampling plan. According to the
producer, such alot should not be rejected.

In other words, the PR is the probability to wrongly reject alot.

Generally, the PR is expressed by a proportion noted Pgs corresponding to the proportion of defective itemsin
the lot accepted in 95 % of the cases (i.e. rejected in 5 % of the cases).

Consumers' risk (CR)

On the OC curve (see 2.2.12) of a sampling plan, the consumers’ risk corresponds to the probability to accept
a lot having a proportion P, of defective items (generally low), fixed by the sampling plan. According to the
consumer, such a lot should be rgected.

In other words, it is the probability to wrongly accept a lot.

Generally, the CR is expressed by a proportion noted as P;q which corresponds to the proportion of defective
items in the lot accepted in 10 % of the cases (i.e. rgected in 90 % of the cases).

Discrimination Distance (D)

The discrimination distance (D) is the absolute distance between the producers’ risk (PR) and the consumers
risk (CR), and should be specified, taking into account the values of the population standard deviations of
sampling and of measurements.

2.2.14 TheAcceptable Quality Level (AQL) and Limiting Quality (LQ) Leve

Theinspection of a lot using ether an attributes or variables sampling plan will alow adecision to be made on
the quality of thelot.

The Acceptable Quality Level (AQL) for a given sampling plan is the rate of non-conforming items at which
a lot will berejected with a low probability, usually 5 %.

The Acceptable Quality Level (AQL) is used as an indexing criterion applied to a continuous series of lots
which corresponds to a maximum rate of acceptable defective items in lots (or the maximum number of
defective items per hundred items). This is a quality goal fixed by the profession. This does not mean that all
the lots having a rate of defective items greater than the AQL will be rgected at the control, but this means
that the higher the rate of defective items exceeds the AQL, the greater is the probability of rgection of alat.
For any given sample size, the lower the AQL, the greater the protection for the consumer against accepting
lots with high defective rates, and the greater the requirement for the producer to conform with sufficiently
high quality requirements. Any value for AQL should be realistic in practice and be economically viable. If
necessary, the value of AQL should take into account safety aspects.

It should be recognised that the sdection of a value for the AQL depends on the specific characteristic
considered and of its relevance (economic or other) for the standard in its whole. A risk analysis may be
undertaken to assess the possibility and severity of negative impacts on public health caused, for example, by
the presence in food products of additives, contaminants, residues, toxins or pathogenic micro-organisms.

The characteristics which may be linked to critical defects (for example to sanitary risks) shall be associated
with a low AQL (i.e 0,1 % to 0,65 %) whereas the compositional characteristics such as the fat or water
content, etc may be associated with a higher AQL (eg., 2,5 % or 6,5 % are values often used for milk
products). The AQL is used as an indexing device in the tables of the Standards SO 2859-1, SO 3951 and in
some tables of 1SO 8422 and | SO 8423 (see section 1).

The AQL is particular producers’ risk, generally different from P95 (see 2.2.13).
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The Limiting Quality (LQ) for a given sampling plan is the rate of non-conforming items at which a lot will
be accepted with a low probability, usually 10 %.

The Limiting Quality (LQ) is applied when a lot is considered in isolation. It is a quality level (expressed,
for example, as percentage nonconforming items in the lot) which corresponds to a specified and rdatively low
probability of acceptance of alot having a rate of defective items of LQ. Generally, the LQ corresponds to the
rate of defective items of lots accepted after control in 10 % of the cases. LQ is an indexing device used in ISO
2859-2 (where it is recommended that the LQ is set at least three times the desired AQL, in order to ensure
that lots of acceptable quality have a reasonable probability of acceptance).

TheLQ is generally very low when the plans aim at the control of food safety criteria. It is often higher when
the plans aim at the control of quality criteria.

TheLQ isaparticular consumers' risk, it corresponds to Py (see 2.2.13).

The users of sampling plans shall mandatory agree on the choice on the AQL or LQ of the plan used for the
quality contral of thelots.

For a given product, a single AQL (or LQ) should be allocated to each of the two classes of nonconformities
specified in Section 2.2.11, a low AQL (eg. 0,65 %) being allocated to Class A nonconformities (e.g.
pesticide content in follow-up milk), and a higher AQL (e.g. 6,5%) being allocated to Class B nonconformities
(e.g. protein content in follow-up milk).

Consequently, there is a separate sampling plan for each of thetwo AQLs (LQs), and a lot is accepted only if
it is accepted by each of the plans. The same sample may be used for each class provided the evaluation is not
destructive for more than one type of nonconformity. If two samples must be collected they can be taken
simultaneously for practical reasons.

2.2.15 Responsible Authority

The responsible authority will be the official designated by the importing country; and will normally be
responsible, for example, for setting the ‘inspection level’ and for the introduction of ‘switching rules (see
2.2.16).

2.2.16 Inspection Levelsand Switching Rules

The inspection leve relates the sample size to the lot size and hence to the discrimination afforded between
‘good’ and ‘poor’ quality. For example, Tables | and I-A of 1SO 2859-1:1989 (E) and ISO 3951:1989 (E)
respectively provide seven and five inspection levels. For a given AQL the lower the inspection levd number
the greater istherisk of accepting poor quality lots.

The inspection level should be set by the ‘responsible authority’. Unless otherwise specified, the normal (11)
inspection level shall be used. Reduced (1) leve or tightened (I11) level should be used when less or more
discrimination, respectively, is required. Leved |l affords less than double the sample size of Levd |, Leve Il
gives about one and a half times the sample size of Levd |l. The ‘special’ levds (S-1 to S-4) should be used
whererelatively small sample sizes are required and large sampling risks can and/or must be tolerated.

A sampling scheme involves ‘switching' between normal, tightened and reduced inspection sampling plans. It
is recommended that all Commodity Committees include switching rules in those sampling plans applied to a
continuing series of lots.

Normal inspection is designed to protect the producer against having a high proportion of lots rgected when
the quality of the product is better than the AQL. However, if two out of any five (or fewer) successive lots
are not accepted, then tightened inspection must be introduced. On the other hand, if production quality is
consistently better than the AQL, sampling costs may be reduced (at the discretion of the responsible
authority) by the introduction of reduced-inspection sampling plans.

Switching rules for a continuous series of lots are described in detail in Sections 4.2.2.4 and 4.3.4.
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2.2.17 Acceptance Number

For a given attributes sampling plan, the acceptance number is the maximum number of nonconforming
units, or the maximum number of nonconformities, allowed in the sample if the lot is to be accepted. Zero
acceptance number plans are described in Sections 2.5.2.

2.2.18 Lot Sizeand Sample Size

For internationally traded commodities, the lot size is usually specified in the shipping manifest. If a different
lot sizeisto be used for sampling purposes, this should be clearly stipul ated in the standard by the appropriate
Commodity Committee.

There is no mathematical reationship between sample size (n) and lot size (N). Therefore, mathematically,
there is no abjection to take a sample of small size to inspect an homogeneous lot of large size. Nethertheless,
the ratio f = n/N influences the sampling error when the lot size is small. Moreover, in an abjective of
consumer protection (in particular health), it is recommended, as illustrated in the following example, to
choose samples of larger sizes when thelot sizesarelarge.

Example : Inspection of the fat content in whole milk of 8500 items by attribute sampling plans at
AQL of 2,5 %.

Two different plans could bed used : plan 1 (n =5, ¢ =0, LQ = 36,9 %) and plan 2 (n = 50,
c=3,LQ=129%).

Given the LQ of plan 1, lots having a non-conforming rate of 36,9 % (that is 3136 non-conforming
items) are accepted in 10 % of cases.

Given the LQ of plan 2, lots having a non-conforming rate of 12,9 % (that is 1069 non-conforming
items) are accepted in 10 % of cases.

The choice of plan 2 enables the avoidance of the risk in 10 % of the cases in placing on the market
(3136-1069) = 2067 non-conforming items.

When theratio f = n/N (where n is the sample size and N is the lot size) is less than or equal to 10 %, and
when the lots are assumed to be homogenous, it is the absolute sample size that is more important rather than
its relationship to the size of thelot.

However, in order to reduce the risk of accepting large numbers of defective items, it is usual to increase the
sample size as the lot size increases, especially when it is assumed that the lot is not homogenous.

With a large lot it is possible and economical to take a large sample whilst maintaining a large lot-to-sample
ratio and, thereby, achieving better discrimination (between acceptable and unacceptable lots). Furthermore,
for a given set of sampling efficiency criteria, the sample size will not increase as rapidly as the lot size and
will not increase at all after a certain lot size. However, there are a number of reasons for limiting the lot size:

» theformation of larger lots may result in theinclusion of a widdy varying quality
» the production or supply rate may betoo low to permit the formation of large lots
» storage and handling practicalities may preclude large lots

e accessbility for drawing random samples may be difficult with large lots

» the economic consequence of non-acceptance of alarge lot islarge.

2.3 SAMPLING PROCEDURES
2.3.1 Employment of Authorised Sampling Officers

It is highly recommended that the sampling is performed by persons trained and authorised in the techniques of
sample collection by the importing country.

2.3.2 Material to be Sampled

Each lot that is to be examined must be clearly defined. The appropriate Codex Commodity Committee
should stipulate how a consignment should be handled in instances where no lot designation exists.
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2.3.3 Representative sampling

The representative sampling is a procedure used for drawing or forming a representative sample’.

The requirements of this clause shall be, if needed, completed by procedures (such as how to collect and to
prepare a sample). These procedures shall be defined by the users, in particular the Codex Products
Committees.

Random sampling involves the collection of n items from a lot of N items in such a way that all possible
combinations of n items have the same probability of being collected. The randomness can be abtained by use
of table of random number which can be generated by using computer software.

In order to avoid any dispute over the representativeness of the sample, a random sampling procedure should
be chosen, whenever possible, alone, or in combination with other sampling techniques.

Assuming the items can be numbered or ordered, even virtually when it is not possible to have individual items
(e.g., inthe case of atank of milk or of a silo of grains), the choice of the items or of the increments entering
into the sample should be done as follows:

1. Tonumber al theitems or increments of the lot (true or virtual)

2. The numbers of the items or increments to be sampled are determined randomly using Table 3 of
the Standard 1SO 2859-0:1995 or any approved table of random numbers.

The collection of samples is to be performed in a random manner, whenever possible during the loading or
unloading of thelot.

If the lot is heterogeneous, a random sample may not be representative of the lat. In such cases, stratified
sampling may be a solution. Stratified sampling consists of dividing the lot into different strata or zones, each
stratum being more homogenous than the original lot. Then a random sample is drawn from each of these
strata, following specified instructions which may be drafted by the Codex product committees. Each stratum
can then be inspected by random sampling which usually includes from 2 to 20 items or increments per
sample. (see the sampling plans of 1SO 2859-1 of letter-codes A to F at the inspection leve 11). But before
sampling, it is necessary, where appropriate, to refer to the specific instructions of the Codex product
committees.

When it is not possible to sample at random™, for example in a very large store where the goods are badly
tidied or when the production process includes a periodic phenomenon (e.g. a contaminant which is specifically
located in a particular area of the silo or a regulator detuned every each k seconds, such as every k seconds the
products packaged by this regulator have defaults), it is mandatory :

1. To avoid preferentially choosing items which are more easily accessible or which can be
differentiated by a visible characteristic.

2. In the case of periodic phenomena, to avoid sampling every k seconds or every k™ package, or
every k™ centimetres, to take an unit from every n" palette, pre-package, ...

2.3.4 Preparation of samples

2341 Primary Samples

A primary sample is the ‘portion of product’ collected from a lot during the first stage of the sampling
process, and will normally be in the form of an item (if collected from a lot of prepacked products) or of an
increment (if collected from a bulk lot). (However, an ‘increment’ may be considered to be an ‘item’ if
measurements are made on individual increments.) As far asis practicable, primary samples should be taken
throughout the lot and departures from this requirement should be recorded. Sufficient primary samples of
similar size should be collected to facilitate laboratory analysis. In the course of taking the primary samples
(items or increments), and in all subsequent procedures, precautions must be taken to maintain sample

® See the definition of a representative samplein 2.2.3.

1% The assessment of such a situation can be done, for a periodic phenomenon, by looking at the process control chart,
for the storage conditions, or by obtaining information from storage managers, laboratories, professiona
organisations.
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integrity (i.e., to avoid contamination of the samples or any other changes which would adversdy affect the
amount of residues or the analytical determinations, or make the laboratory sample not representative of the
composite sample from the lot).

2.3.42 Composite Sample

When required by the sampling plan, a composite sample is produced by carefully mixing the primary
samples (items) from alot of pre-packaged products; or by carefully mixing the primary samples (increments)
from a bulk (not pre-packaged) lot.

Except for economical reasons, this sampling technique is not to be recommended given the loss of information
on sample-to-sample variation due to the combination of primary samples.

2.3.43  Final Sample

The bulk or bulked sample should, if possible, constitute the final sample and be submitted to the laboratory
for analysis. If the bulk/bulked sample is too large, the final sample may be prepared from it by a suitable
method of reduction. In this process, however, individual items must not be cut or divided.

National legidative needs may require that the final sample be subdivided into two or more portions for
separate analysis. Each portion must be representative of the final sample.

2.3.5 Packaging and Transmission of Laboratory Samples

The samplefinally submitted to the laboratory is described as the labor atory sample and will take the form of
éther the final sample or a representative portion of the final sample.

The laboratory sample should be kept in such a manner that the controlled characteristic is not modified (e.g.,
for microbiological controls, mandatory use of a sterile and cooled container). Moreover, the laboratory
sample should be placed in a clean inert container offering adequate protection from external contamination
and protection against damage to the sample in transit. The container should then be sealed in such a manner
that unauthorised opening is detectable, and sent to the laboratory as soon as possible taking any necessary
precautions against leakage or spoilage, e.g., frozen foods should be kept frozen and perishable samples
should be kept cooled or frozen, as appropriate.

2.3.6 Samplingreports

Every sampling act implies the drafting of a sampling report as described in clause 4.16 of the Standard SO
7002 and indicating in particular the reason for sampling, the origin of the sample, the sampling method and
the date and place of sampling, together with any additional information likely to be of assistance to the
analyst, such as transport time and conditions. The samples, in particular the ones for the laboratory, shall be
clearly identified.

In case of any departure from the recommended sampling procedure (when it was necessary, for any reason, to
deviate from the recommended procedure), it is necessary to append to the sampling report another detailed
report on the deviating procedure which has been actually followed. However in this case, no decision can be
taken at control, this decision is to be taken by the responsible authorities.

24 ESTIMATION ERRORS

Quantitative results are of only limited value if they are not accompanied by some estimate of the random
(unpredictable) and systematic (predictable) errorsin them. (Random errors affect the precision of the resullt,
whereas systematic errors affect accuracy.).

Sampling plans are associated with two types of error:

- sampling error (caused by the sample failing to accurately represent the population from which it was
collected); and

- measurement error (caused by the measured value of the characteristic failing to accurately represent the
true value of the characteristic within the sample).

It is desirable that the sampling errors associated with any sampling plan, as well as the measurement errors
associated with the analysis should be quantified and minimised.
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* Generd case

Generally, it is assumed that analytical error is negligible compared to sampling error (e.g., analytical error is
at most 1/3 of sampling error, then the standard deviation for the observed results will be less than 5 % than
the standard-deviation without taking into account the analytica error ™).

»  First specific case : measurement error of the same order of magnitude than sampling error

When the controlled characteristics need to be analysed, any decision on a lot from a sample shall take into
account the analytical error, in comparison with the sampling error if the latter is of the same order of
magnitude. In such case, the standard-deviation for the observed results will be less than 41 % than the
standard-deviation without taking into account the analytical error *2.

These Guiddines do not address how to take analytical error into consideration.
»  Second specific case : measurement error larger than sampling error

In that case, thereis no need to apply any statistical sampling plan.

25 TYPES OF SINGLE SAMPLING PLANS

25.1 Singlesampling plansfor inspections of percent non-conforming items
25.1.1 Principles of inspection by attributes of per cent non-confor ming items

The following text and curves present simply the principles of inspection by single sampling plans by
attributes and by variables of percent nonconforming as well as their efficacy.

A sampling plan for inspection by attributes is a method for evaluating the quality of a lot which operates
by classifying each increment of the sample as a conforming or nonconforming characteristic or attribute,
depending on whether the Codex standard specification is complied with or not. This characteristic is ether
gualitative (for example the presence of a blemish on fruit) or quantitative (for example the sodium content of
a digtary food, classified as conforming or non-conforming in reation to a limit noted). The number of
increments having the nonconforming attribute are then counted and if the acceptance number set by the plan
is not exceeded thelot is accepted, otherwiseit is refused.

EXAMPLE 1 : A single sampling plan by attributes of AQL = 2,5 % to inspect the sodium content of
alot of dietary cheeselow in sodium for which the maximum sodium content is set by Codex standard
53-1981 at 120 milligrams per 100 grams of commodity (noted U = 120 mg/100 g).

Decision to be taken according to this plan:

Thelot is accepted if there is no nonconforming increment (c = 0) in a sample of five increments (n =
5), a nonconforming increment being one whase sodium content -given the analytical tolerances- is
higher than the specification rdative to sodium in dietary cheeses, i.e. 120 milligrams.

The following Figure 1 is the characteristic operating curve of this plan. It shows that in 50 % of the
cases, lots having 13 % of defective items are accepted at inspection.

1 The total standard-deviation 0 = 1/05 + G,i , Where o5 is the sampling standard-deviation, o, the measurement

Standard-deviation. If o, = 043, then 0 = 05 (1+1/9) =1,05% 0, or an increase of 5 %.

12 With the same notations than in the former foot-note, if s = o, then O =4/ 2 X 05 =141x0, or anincrease
of 41 %.
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Figure 1: OC Curve, attribute sampling plan
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EXAMPLE 2 : Single sampling plan by attributes, AQL = 6,5 %, for the inspection of the quality of
pre-packed quick frozen pesas.

Characteristics of the plan:

Criterion of non-conformity : the pre-packed bag contains more than 15 % m/m of defective peas
(blond peas, blemished peas,...)

Number of sample units: n=13
AQL =6,5%

Acceptance number : ¢ = 2 = maximum acceptable number of defective bags in the sample
(acceptance criterion of the lot)

Reection number : Re = 3 = minimum number of defective bags in the sample which implies the
rejection of thelat (rgection criterion of the lot)

Decision to be taken according to this plan:

Thelot is accepted if thereis no more than 2 defective bags in a sample of 13 bags.
25.1.2  Principles of inspection by variables of percent noncon forming

25121 General

A sampling plan by variables is a method for evaluating the quality of a lot which consists of measuring for
each item the value of a variable characterising the inspected commodity.

EXAMPLES (To illustrate the difference between the attribute and variable sampling plans, the
example for dietary cheese at maximum content of sodium is used for the variable plans)



- The maximum sodium content U of a dietary cheese low in sodium, for which the maximum
sodium content is fixed by the Codex standard 53-1981 at 120 milligrams per 100 grams of
product ;

- Theminimum fat content L of a whole milk;
- A range of values, such as the vitamin A content of an infant formula, between L and U.

The inspection consists of measuring the variable characterising the inspected good for each of the n items
forming the sample, then in calculating the mean value x of these n items in the sample.

The decision concerning acceptance or rejection of the lot is made by comparing this mean content x with the
numeric value of an algebraic expression including :

- dther U the maximum value of the specification (case of a maximum value to inspect), either L
the minimum value of the specification (case of a minimum value to inspect), either L and U (case
of arange of valuesto inspect) ;

- thestandard deviation of the values of the variable inspected in thelot ;

- an acceptance constant K, determined by the sampling plan and depending on the AQL
distribution law of the measured variable.

The algebraic expression depends also on the fact that the standard deviation is known or unknown. The
decision formulae are givenin 2.5.1.2.2 and 2.5.1.2.3.

2.5.1.2.2 The standard deviation o of the distribution is known ( o-method)

The o-method (see 2.2.19) is used for example in the case of inspections made by professionals who, owing to
the large number of inspections they make, know the standard deviation sufficiently precisdly to consider it as
known. The following table 3 defines the acceptance/rgjection rules of the lots.

Table 3: Lot acceptance/regection criteriafor a-method

Inspection of a minimum
value L

X=L

Inspection of a maximum
value U

X<sU

Inspection of a range of
values

L<sX<sU

Lot is accepted - - -
X=L+Ko X<U-Ko L+Ko<s X<U-Ko

Lot is refused - - - -
X<L+Kao X>U-Kao X<L+Kag,or X>U-Ko

EXAMPLE : inspection of the maximum sodium content U of a lot of dietary cheese low in
sodium for which the maximum sodium content is set by the Codex standard 53-1981 at 120
milligrams per 100 grams of commodity.

Inspected value U = 120 milligrams of sodium per 100 grams of dietary cheese
Data of the chosen sampling plan, from the Standard 1SO 3951 (see Table 19):
- n=5, number of itemsin the sample

- K =1,39, acceptance constant;

- AQL =25%.

- 0 = 3,5 mg, the known standard deviation according to experimental data on an extended
period of production, made available to the inspectors by the professionals.

Results of measurements:

* X, denotes the sodium content measured in thefirst item, = 118 mg ;
* X, denotes the sodium content measured in the second item, = 123 mg ;
* X3 denotes the sodium content measured in the third item, = 117 mg ;
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* X4 denotes the sodium content measured in the fourth item, = 121 mg ;
* X5 denotes the sodium content measured in the fifth item, = 111 mg ;

e X denotes the mean of the sodium contents obtained on the sample of five items
- X X, t X, X, X
X=_+ "2 53 4 "5 =118 mg

e Conclusion: knowing that U - Ko = 120 — (1,39 x 3,5 = 1151 mg, then

>_(> U - Ko and thelot isrejected.
» Theoperating characteristic curve of the plan by variablesisgivenin the figure 2.

Figure 2: OC curve, variable sampling plan

) ) ) n = number of items in the sample =5
OC CURVE Single sampling Plan by variable K = 1,39 = Acceptance constant set by the plan

(Known standard deviation) LQ = 20,7% = Rate of non conforming items accepted
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2.5.1.2.3 The standard deviation o of the distribution is unknown (s-method)

When the standard deviation g of the distribution of values is unknown (for example in the case of
inspections made by official inspection departments which, owing to the insufficient number of inspections
they make, do not know the standard-deviation sufficiently precisdy to consider it as known), the method is
caled the s-method, since the standard deviation o is estimated by

, called the standard deviation estimator (see 2.2.20).

In this case, the distribution of means calculated on the sample follows a Student distribution with n-1 degrees
of freedom. The following table 4 defines the acceptance/rgection rules of the lots.
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Table 4: Lot acceptance/rgjection criteria for ssmethod

Inspection of a minimum
value L

Inspection of a maximum
value U

Inspection of a range of
values between L and U

L<sX<sU

X =L X<sU
Lot is accepted - - -
X=L+Ks X<U-Ks L+Ks<s X<U-Ks
Lot is refused - - - -
X <L +Ks X>U-Ks X<L+Ks o X>U-Ks

EXAMPLE : inspection of the maximum sodium content U of a lot of dietary cheese low in
sodium for which the maximum sodium content is set by the Codex standard 53-1981 at 120
milligrams per 100 grams of commodity

Inspected value U = 120 milligrams of sodium per 100 grams of dietary cheese
Data of the chosen sampling plan, from the Standard 1SO 3951 (see Table 16):
- n=5, number of itemsin the sample

- K =1,24, acceptance constant;

- AQL =25%.

Results of measurements® :

* X, denotes the sodium content measured in thefirst item, = 118 mg ;

* X, denotes the sodium content measured in the second item, = 123 mg ;

* X3 denotes the sodium content measured in the third item, = 117 mg ;

* X4 denotes the sodium content measured in the fourth item, = 121 mg ;

* X5 denotes the sodium content measured in the fifth item, = 111 mg ;

e X denotes the mean of the sodium contents obtained on the sample of five items
- X X, HX, X, X
X=_+ "2 53 2 "5 =118 mg

» sdenotes the standard deviation estimator calculated on the sample:

Ks =

* Conclusion

knowing that U - 120 - (1,24 x 46) =

then x> U - Ks and the lot is rejected (see Table 3)
2.5.1.2.4 Comparison of g and s methods

114,3 mg,

In most cases, the ssmethod is used, because the standard deviation is not known. In the cases of well-known
and well-controlled processes, the o-method can be used (see 2.5.1.2.2).

The difference between the two methods comes from the value of LQ (defective rate in the lots accepted in 10
% of cases), seeexamples of 2.5.1.2.2 and 2.5.1.2.3. In these examples:

o-method : the LQ is 20,7 %, consequence of the characteristics of the plan (AQL = 2,5 9%,
n=>5, K =1,39).

3 |n order to highlight the difference with the o method, the numerical values are identical to whose indicated in the
case of the 0 method.
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smethod : the LQ is 35 %, consequence of the characteristics of the plan (AQL = 2,5 %,
n=>5, K =1,24).

The following Table 5 and Figure 3 compare the efficiency of these 2 plans and show that the
o-method is more efficient that the ssmethod, since for the same number of items in the sample, the o-method
provides greater discrimination between good and poor quality products, ie the OC curve decreases more
steeply.
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Figure 3: Compared OC curves of variable sampling plans: ssmethod and o-method
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Table5: Probability of lot acceptance by defective ratesand sampling method (ssmethod, o-method)

Defectiveratesin thelots

Probability of lot acceptance

O -method s-method
0% 100% 100%
0,4% 99,8% 99%
1,38% 96,5% 95%
2,48% 90% 90%
5,78% 65,9% 5%
12,47% 29,7% 50%
22,88% 7,4% 25%
34,98% 1,2% 10%
42,97% 0,3% 5%
58,11% 0% 1%
100% 0% 0%
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25.1.3 Compared effectiveness of an inspection for a given defective rate by attributesand by
variables

When the controlled characteristic is quantitative and normally distributed (example : control of sodium
content in a dietary cheese), it is possible to use either an attribute or a variable sampling plan. Since the
efficacy of an attribute sampling plan is lower (see bdow), it is preferable in this case to choose a variable
sampling plan (see 2.5.1.4).

Thefollowing Figure 4 which compares the efficacy of a variable plan (o-method) and an attribute plan, of the
same AQL 2,5% and having a sample size of five items, shows that the variable plan is more effective than the
attribute plan since the limiting quality of lots accepted in 10% of cases is lower with variables plans (21,4 %)
than with attributes plans (36,9 %).

Figure 4: Compared OC curves of avariableand an attribute sampling plans

Compared operating characteristic curves of a sampling plan by attributes and a sampling plan by
variables of the same AQL =2,5%), and having the same sample size of 5 items
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attributes plan
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2514

The sdection of an attribute or a variable sampling plan should be made according to the following decision

Decision treefor the selection of an attributes or a variables sampling plan

tree
Question 1
Is the inspected parameter
measurable?
Answer NO Answer YES

Example: Inspection of the aspect
of fruit by enumeration of visua

defects of the fruit

A\
SELECT AN ATTRIBUTES
PLAN, snce the inspected

parameter is qualitative (defect of
the fruit)

Example Sodium content of a
cheese, water content of a butter, fat
content of a cheese

\4

Answer question 2 before selecting

L =

Question 2

Are the values of the measurable
variable  distributed in  (or
transformable) a Laplace-Gauss law
of probability, so-called Normal
law? (It is useful to consult ISO/CD
5479 which addresses the normality
of adistribution)™

ANSWER NO or
CERTITUDE

LACK OF

Example the fat content of a cheese
because the fat content variable is
expressed by the fat in dry matter
and because it is not possible to
know quickly if the ratio of two
norma variables also follows a

14 A transformation to convert the distribution of a variable to normality should not be used, unless there is agreed

documentary evidence to justify it.

Answer YES




| normal law.

SELECT AN

PLAN, because attributes plans do
not require any condition relative to
the law of distribution
values of the measurable variable

ATTRIBUTES

of the

2515

\4

SELECT A VARIABLES PLAN
because, for the same efficiency,
variables plans require fewer
number of items to be taken and
analysed than attributes plans

Compar ative advantages and disadvantages of attribute plans and variable plans

61

When it is possible to implement ether an attributes plan or a variables plan, for example for the inspection of
the sodium content of a dietary cheese, the sdection must be made after having consulted in particular the
following Table 6 on the comparative advantages and disadvantages of the plans®™.

Table 6: Comparison of attribute and variable sampling plans

ADVANTAGES

DISADVANTAGES

ATTRIBUTES
PLANS

No condition on the mathematical law of
distribution of the variable inspected

Greater simplicity of processing the
results on the sample

L ess effective than variables plans for a
same sample size of n increments (the
LQ ishigher);

more costly than variables plans
because the collected sample requires
more increments than those required, for
the same efficacy, by a variables plan

VARIABLES
PLANS

More effective than attributes plans for
the same sample size of n increments
(the LQ is lower); for the same AQL
they are less expensive than attributes
plans because the sample collected
requires fewer increments than those
required, for a same efficacy, by

attributes plans

They cannot be used in all cases because
to validate the calculation formulas the
mathematical law of distribution of the
inspected variable must necessarily
follow or approximately follow a normal
law

The sample sizes required when inspecting by attributes and variables are compared in the following table 7:

15 When the inspection of two specifications, for example the fat content and the sodium content of a dietary cheese,
necessitates the implementation of a plan by attributes (for the fat content) and by variables (for the sodium content), it
isrecommended, only for reasons of practicality of inspection, to choose a plan by attributesfor the two specifications.
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Table7: Comparison of sample sizes with attribute and variable sampling plans (normal inspection level)

Sample size code letter® Sample sizes
Inspection by attributes Inspection by variables
C 5 4
F 20 10
H 50 20
K 125 50
N 500 150
a) From Table 1in ISO TR 8550, the code letter gives the combinations of lot size
and of "inspection levels" (section 2.2.12)

2516

Attributes plans are more robust than variables methods (not subject to assumptions of distributional shape)
and are simpler to operate. Sampling by attributes is recommended when evaluating isolated lots. If
necessary, measurements (variables) may be converted to attributes, in order to facilitate attribute sampling.

2517

The variables method requires a smaller sample size than the attributes method to attain a given degree of
protection against incorrect decisions - an important consideration when the sampling is destructive. However,
since each quality characteristic has to be considered separately, the variables method becomes less
suitable as the number of measurements to be made on a single item increases.

Recommended situation for attribute sampling plans

Recommended situation for variable plans

25.2 Zero Acceptance Number Sampling Plans

(see the Standard 1SO/DI'S 14 560)

This standard addresses the need for sampling plans, based upon a zero acceptance number, which address
quality (non-conformance) levels in the parts per million (ppm or mg/kg) range within isolated lots. The
standard does not address minor nonconformities.

Zero acceptance sampling plans in 1ISO/DIS 14 560 are applicable, but not limited, to inspection of (a) end
items and (b) components and raw material. The sdection of the appropriate plan depends upon the amount of
consumer protection desired for a selected PPM leve of desired product quality, and the size of thelot.

2.5.3 Sampling plansfor inspection of critical nonconformities
Critical nonconformities render the items hazardous, or potentially hazardous, and can result in illness or
death.
2531  Procedureof the Standard 1SO 2859-0
The following procedure may be used to establish the appropriate sample size (see | SO 2859-0):
e asimpleformulais used which relates:
@ the maximum number d of critical nonconformities/nonconforming items admitted in thelot ;
(b) N thelot size;
(© n the sample size;
(d) therisk 3 oneis prepared to take of failing to find anonconformity/nonconforming item, ie the

probability of non detecting at least one critical nonconformity (it is usual to choose B less
than or equal to 0,1 %);
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(e the probability p of maximum nonconforming items admitted in the inspected lot (p is usually
taken less than or equal to 0,2 %)
p = d/N, d = Np rounded down to the nearest integer;

. the sample size nis obtained from the following equation (by rounding-up to the nearest
integer):
n=(N-d?2) (1-p"*?)
. thelot is accepted if no critical nonconformities are found in the sample.
EXAMPLE : Detection of defective sealed cans

Determination of sample size for the inspection of critical non confirming items (defective sealed cans) in a lot
of N = 3454 cans where :

e p, the maximum percentage of nonconforming critical items, is 0,2%

» the maximum accepted risk B of accepting of non detecting a nonconforming itemis 0,1%

e ¢, theacceptance criterion of thelot, is 0 (no nonconforming item in the sample)

* Re thergection criterion of thelot; is 1 (at least 1 nonconforming item in the sample).

Calculation of d: d = Np = 3454 x 0,002 = 6,908, rounded down to the nearest integer = 6

Calculation of n: n= (N - d/2) (1 - p¥“*Y) = 2165.

This very high value shows the great practical difficulty in using a procedure that involves destructive testing
when p and 3 are small. The cost of such control will be high. However, it illustrates the value of applying
simple non destructive, yet informative tests to every itemin alot, for example, observing whether the ends of
cans are depressed, indicating a presence of an effective hermetic seal.

2.6 COST OF SAMPLING

The attention of usersis drawn upon the relation between the efficiency and the size of the sample. For a given
Acceptable Quality Level (AQL), the smaller the sample size, the smaller the cost of sampling, but the worse
the efficiency, that is the risk to wrongly accepting a lot increases and worsens the damage in trade (in
particular large financial lasses .for the producer if alot is discovered as non-compliant).

As an example, for the attributes sampling plans proposed in 4.2.2.3 (Table 13, AQL = 6,5 %) the consumers
risk (Pyo) increases from 40,6 % (n = 8) to 68,4 % (n = 2).

The attention of usersis also drawn upon the relation between the efficiency and the AQL. For a given sample
size, the lower the AQL, the better the efficiency.

As an example, for a sample of 20 items, between the attribute sampling plans proposed in clause 4.2.2.1
(Table 11, AQL = 0,65 %) and in clause 4.2.2.3 (Table 13, AQL = 6,5 %), the consumers’ risk (P1q) increases
from 10,9 % to 30,4 %.

Thus for a given sample size, fixed by requirements due to the cost of analysis, the improvement of the
efficiency of sampling plans requires the choice of plans corresponding to low AQL values, depending on the
products.

Another possible solution for reducing the costs of sampling is to use sequential or multiple sampling plans
which allows, with reduced sample size, the dimination of the lots of very low quality. These plans are out of
the scape of these guiddines (see rlevant 1SO Standards).

SECTION 3: THE SELECTION OF SAMPLING PLANSFOR SINGLE ORISOLATED LOTS
MOVING IN INTERNATIONAL TRADE

This section presents the rationale for sdecting sampling plans by attributes for single or isolated lots moving
ininternational trade. It lays down rules for:

* inspection by attributes indexed by the limiting quality (LQ) level (section 3.1)

* inspection by two or three class attributes for microbiological assessments (section 3.2)
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31 SAMPLING PROCEDURES FOR INSPECTION BY ATTRIBUTES: SAMPLING PLANS
INDEXED BY LIMITING QUALITY (LQ) FOR ISOLATED LOT INSPECTION

(see SO 2859/2-1985 (E))

Preliminary note™ : Given the requirements due to probabilities linked to sampling by attributes, the plans of
this section enable a rational choice between the existing plans referring to AQL, as defined in Section 4.2. In
order to ensure their compatibility, similar rules for acceptance/rgection, aswell as categories of lot size have
been chosen for this section and for section 4.2.

This ISO Standard provides sampling plans for application to single lots (procedure A, 3.1.1) or to lots
isolated from a series (procedure B, 3.1.2) where the ‘switching rules’ (see Section 2.2.16) are precluded.
Both procedures use the limiting quality (LQ; Section 2.2.5) as an indicator of the actual percentage
nonconforming in the lots submitted. The associated Consumer’s Risk (the probability of accepting alot with
the limiting quality leve) is usually less than 10 per cent, but always below 13 per cent.

Procedure A is used when both the producer and consumer wish to regard the lot in isolation; and it is also
used as the default procedure (i.e. it is used unless there is a specific instruction to use procedure B).
Procedure A includes plans with acceptance number zero, and with sample sizes based upon the
hypergeometric distribution of sampling results. Procedure B is used when the producer regards the lot as
one of a continuing series, but the consumer considers the lot in isolation. This approach allows the
producer to maintain consistent production procedures for a variety of consumers whilst any individual
consumer is concerned with only one particular lot.  Procedure B excludes plans with zero acceptance
numbers, replacing them with one hundred percent evaluation.

Procedures A and B may be compared as follows:

Procedure A (default procedure) Procedure B

Producer & consumer regard lot in isolation Producer regards lot as one of continuing series
Consumer regardslot inisolation

Identified by lot sizeand LQ Identified by lot size, LQ & inspection level
Includes plans with an acceptance number of Plans with an acceptance number of zero not
zero included
Double & multiple plans can be used as Double & multiple plans can be used as
alternatives to zero acceptance number plans alternatives to single sampling plans

3.1.1 ProcedureA: Producer and consumer regard lot in isolation
The application of procedure A may beillustrated as follows:
Summary of sampling plan
SetLQ
v

Sdect sample size (n) & acceptance number (¢) (Table A in | SO 2859/2-1985 (E))
and collect sample

v
I nspect each item in the sample

7

Accept thelot if: number of nonconformingitems < c

18 According to 7.1 of Standard 1SO 2859-2.
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3.1.2 Procedure B: Producer regards lot as one of a continuing series. Consumer regards lot in
isolation

The application of procedure B may be summarised as follows:

Summary of sampling plans

Set LQ
v

Sdlect inspection level
(Tablel in1SO 2859-1: 1989 (E) and Table B6 in | SO 2859/2-1985(E))

7

Sdect samplesize, n & acceptance number, ¢ (Tables B1-B10, | SO 2859/2-1985(E))
and collect sample

7

I nspect each item in the sample

7

Accept thelot if: number of nonconformingitems < c

3.2 TWO AND THREE CLASSATTRIBUTES PLANS FOR MICROBIOLOGICAL
ASSESSMENTS (SEE REFERENCE 6.1)

3.2.1 Two-class Attributes Plans

Two-class attributes plans provide a simple means of inspection where the sampling plan is defined by two
values, n and c. The value of n defines the sample size in terms of the number of items; and the value ¢
denotes the maximum number of nonconforming items permitted in the sample. When undertaking a
microbiological assessment, a maximum concentration of micro-organisms permitted in any item is denoted by
m; any item contaminated at a concentration greater than m is considered to be nonconforming.

For a given value of c, the stringency (probability of rgection) of the plan will increase as n increases.
Similarly, for a given value of n, the stringency will increase as ¢ decreases. The equation of the OC of such
plansisthefollowing :

PPl s = 5 Clp 1)

Where:
PA = Probability to accept the lot
p = Defective rate in thelat, ie lots for whose the concentration of micro-organismsis greater than m
i and x are whole discrete variables, varying between 0 and ¢
i _n
" il(n—i)!
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The application of a two-class attributes plan can be summarized as follows::
Set thevalueof m,nand ¢
v
Collect the sample with n items
v
I nspect each item in the sample

v
Accept thelot if: number of defectiveitems < ¢

EXAMPLE : Inspection of the presence of Salmonella in fresh vegetables
- Destription of an ICMSF plan :

n =5 = number of items of 25 g in the sample

m = maximum content admitted in Salmonella per item =0 CFU in25¢

¢ = 0 = maximum number of items of the sample where the concentration X in Salmonella is higher
than m (ie Salmonella is detected).

Thelot is accepted if no item in the sample shows a presence of Salmonella. Thelot isregected in the
opposite case.

- Result of theinspection :

Theresults of the detections in the sample are the following:

X1 = Salmondlla detected

X>=0

X3=0

X4=0

Xs=0
Thereis one item where Salmonella was detected (ie whose concentration in Salmonella is greater
than m), the lot is therefore rgected.

3.2.2 ThreeclassAttributes Plans”

Three class attributes plans are defined by the values n, ¢, m and M (see below); and are applied to situations
where the quality of the product can be divided into three attribute classes depending upon the concentration
of micro-organisms within the sasmple:

e unacceptable quality, with a concentration of micro-organisms above the value, M (which must
not be exceeded by any items in the sample).

» good quality, where the concentration must not exceed the value, m.

« marginally acceptable quality. Marginal items have a concentration which exceeds m, but which is
less than M ( such concentrations are undesirable but some can be accepted, the maximum
number acceptable being denoted by c).

The value m is the concentration of the micro-organism which is acceptable and attainable in the food under
inspection, as reflected by Good Commercial Practice (GCP). For 3-class plans, m will be assigned a non-
zero value.

The value M is a hazardous or unacceptable level of contamination caused by poor hygienic practice,
including improper storage. There are several approaches to choosing the value of M:

" For inhomogeneous lots (especially the ones where the distribution of the characteristic shows several peaks), a a
stratified sampling plan should be performed.
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0] asa ‘utility’ (spoilage or shdlf-life) index, rdating levels of contamination to detectable
spoilage (odour, flavour) or to an unacceptably short shelf-life;

(i) as a general hygieneindicator, relating levels of the indicator contaminant to aclearly
unacceptable condition of hygiene;

(iii) as a health hazard, rdating contamination levelstoillness. A variety of data may be used for
this purpose including, for example, epidemiological, experimental animal feeding and human
feeding data.

Thevalues m and M may be independent of each other.

The choice of values for n and ¢ varies with the desired stringency (probability of rejection). For stringent
‘cases’, nis high and c is low; for lenient ‘cases’ n is low and c is high. The choice of n is usually a
compromise between what is an ideal probability of assurance of consumer safety and the work load the
laboratory can handle.

If the concentration of micro-organismsin any item of the sampleis greater than M, thelot is directly rgjected.

The equation of the OC curve of such plansis the following :

=3 Gl oy 19075 = Py
= 100 100

where:

P, is the probability of acceptance of alot containing :

- agiven percentage of defective items (Py ) (a defective item having a concentration in micro-
organisms greater than M), i.e. lots for whose the concentration in micro-organisms is greater than
M), and

- agiven percentage of marginally acceptable items (P.) (a marginally acceptable item having a
concentration in micro-organisms between mand M) ;

n is the number of itemsin the sample
¢ is the maximum number allowed of marginal items.

The application of athree-class attributes sampling plan may be summarized asfollows:

Set the valuesof m, M, n ,c
v

Collect the sample with n items

I nspect each item in the sample
v

Accept thelot if: number of marginally defective items (i.e. a concentration of micr o-or ganisms between
mand M) < ¢
Immediately rgect thelot if the concentration of micro-organismsin any item > M and/or the number of
mar ginally defectiveitems > c.

EXAMPLE : Inspection of the concentration of mesophilic aerobic micro-organisms in fresh vegetable

- Destription of an ICSMF plan :

n =5 = the number of itemsin the sample

m = 10° CFU/g

M =510’ CFU/g

¢ = 2 = the maximum number allowed of items in the sample whose concentration in mesophilic
aerobic micro-organisms lies between m and M
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Thelot is accepted if no item shows a concentration greater than M and if the maximum number of
items in the sample whose concentration lies between mand M, is at most egal to c.

- Result of theinspection
The measures of concentration in the sample are the following :
X, = 2. 10
Xp=2.10°
X3=2. 10’
X4=2.10°
Xs= 2.10°

There are 5 items of the sample whose concentration in mesophilic aerobic micro-organisms lies between m
and M, thisfigureis greater than c and thelot is regjected.

3.2.3 TheApplication of Two and Three-class Attributes Plans

Two and three-class attributes plans are idedlly suited for regulatory, port-of-entry, and other consumer-
oriented situations where little information is available concerning the microbiological history of thelot. The
plans are independent of lot size if the lot is large in comparison to sample size.  The relationship between
sample size and lot size only becomes significant when the sample size approaches one tenth of thelot size, a
situation rarely occurring in the bacteriological inspection of foods.

When choosing a plan one must consider: (i) the type and seriousness of hazards implied by the micro-
organisms; and (ii) the conditions under which the food is expected to be handled and consumed after
sampling. Table 8 (after Table 10 of the ICMSF publication) classifies 15 different ‘cases’ of sampling plans
taking these factors into consideration, the stringency of the plans increasing with the type and degree of
hazard. Case 1 requires the most lenient plan whereas Case 15 represents the most stringent requirement.  In
Table 8, a sampling plan is recommended for each of the 15 ‘cases'.

Table 8: Classification of sampling plans accor ding to natur e of concer n and hazard

Natur e of concern Decreased Unchanged hazard I ncreased
hazard hazard
No direct health hazard n=5 c=3 n=>5 c=2 n=5 c=1
(spoilage and shelf-life)
Low indirect health hazard n=5 ¢c=3 n=>5 c=2 n=5 c=1
(indicator organismes)
M oderate direct health hazard n=>5 c=2 n=5 c=1 n=10, c=1
(limited spread)
Moderate direct health hazard
of potentially extensive _ _ _ _ - -
soread in food n=5 ¢c=0 n=10, c=0 n=20, c=0
Severe direct health hazard n=15, c=0 n=30, c=0 n=60, c=0
EXAMPLES :

0] A sampling plan is required for the inspection of fresh or frozen fish for the bacterium
Escherichia coli. The contamination of fish with E. coli is considered (1) to be a low indirect
health hazard which is likely to be reduced during the handling of the fish. Normally the fish
will be cooked before consumption. Consequently, the contamination of fish with E. coli may
be classified as Case 4 in Table 10 and the recommended sampling plan is a 3-class attributes
plan, wheren =5 and ¢ = 3. (The values of m and M will also be specified.)

(i The contamination of cooked crabmeat with Staphylococcus aureus is considered (1) to be a
maoderate direct health hazard of limited spread which is likdly to increase with handling (Case
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9). Consequently, the appropriate sampling plan for the inspection of S. aureus in cooked
crabmeat is a 3-class plan where n = 10 and ¢ = 1. (The values of m and M will also be
specified.)

(iii) The contamination of frozen, ready-to-eat, bakery products (with low-acid or high water
activity fillings or toppings) with Salmonella is considered to be a moderate direct health
hazard of potentially extensive spread in food which is likdly to increase with handling (Case
12). Inthis example, the appropriate plan is a 2-class plan wheren=20and c = 0.

3.3 SINGLE SAMPLING PLANS FOR AVERAGE CONTROL (STANDARD DEVIATION
UNKNOWN)

Such a contral is performed by using a test which aims at ensuring that, on average, the content of the
controlled characteristic is at least equal to either the quantity given of the labd of the product, or the quantity
fixed by the regulation or a code of practice (e.g. net weight, net volume,...).

Description of the test
n isthe sample size, in number of items, used for the test

n

X
.Z- is the sample mean of the n items in the sample

is the standard deviation of the values of the items in the sample.

o isthesignificance levd of thetest, that is the probability of wrongly concluding that the mean content of the
controlled chacteristic is less than the stated value when it is indeed greater than or equal to that value.

ty isthe value of the Student’ s t-distribution, on n-1 degrees of freedom, corresponding to the significancelevel
o',

M isthe stated value for the mean of thelot.
Decision Rules

Thelot is accepted if:

— t Xs
Xx=M --=~

Jn
and rgected otherwise.

18 o is generally taken at 5%, or 0,5%.
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Thefollowing Table provides t-values of the Student’ s distribution for some sdected sample sizes and for o of
5% and 0,5 %.

Number of Samples t-value t-value
(a = 5%) (o = 0,5%)

5 2,13 4,60
10 1,83 3,25
15 1,76 2,98
20 1,73 2,86
25 1,71 2,80
30 1,70 2,76
35 1,69 2,73
40 1,68 2,71
45 1,68 2,69
50 1,68 2,68

SECTION 4. THE SELECTION OF SAMPLING PLANS FOR A CONTINUOUS SERIES OF
LOTSFROM A SINGLE SOURCE

4.1 PRESENTATION OF SECTION 4

Normally, the sampling plans described in Sections 4.2 and 4.3 should only be applied to a continuous series
of lots from a single source. However, the plans described below (including the switching rules) may be
utilised when data have been collected describing the quality of isolated lots, from a single source, over a
prolonged period of time.

This section addresses the sdlection of single sampling plans for inspection of percent nonconforming, for a
continuing series of lots coming from a single source.

It recommends single sampling plans by attributes (section 4.2) and by variables (section 4.3)* with their
characteristics:

e Number of itemsin the sample,
e Acceptable Quality Levd (AQL),

 for attributes plans: acceptance number ¢, i.e. the maximum number of nonconforming items in the
sample,

» for variables plans, the acceptance constant K to be included in the lot acceptance formula,
e operating characteristic curves.

To make the document readily readable, and to achieve minimum difficulty in implementing the plans and
minimum inspection cost, these plans are limited to the following characteristics:

* AQL 0.65%,.2.5%, , 6.5%

e n, number of itemsin the sample, included between 2 and 50

* Py = Rate of non-conforming items in lots accepted in 10% of cases=LQ
* Pg = Rate of non-conforming items in lots accepted in 50% of cases

* Py = Rate of non-conforming items in lots accepted in 95% of cases

19 The plans of Section 4.3.2 may also be used for isolated lots.
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Codex Committees and, where applicable, governments, will sdect from these plans on the basis of the quality
aim they set themsalves. Thisquality level is stated by the Acceptable Quality Level.

Thelowest leve of acceptable quality or LQ derives from the characteristics of the choice of nand of AQL.

Each single sampling plan recommended in section 4 is accompanied by a table giving the plan characteristics
(AQL, n=sample size, : ¢ = acceptance number of the lot, in the case of plans by attributes, K = acceptance
constant, in the case of plans by variables) and the probability of lot acceptance as a function of the rate of
nonconforming items in these lots, particularly the LQ or rate of nonconforming itemsin lots accepted in 10%
of cases. All the plans recommended according to the AQL and the size n of the sample, are also grouped per
AQL in a graph like the Figure 5, of the Operating Characteristic (OC) curve, which relates the rate of
nonconforming items in an inspected lot and the probability of lot acceptance.

Thefollowing exampleillustrates this principle of presentation of recommended plans with tables (Table 9)
and graphs (Figure 5) of OC curves for simple sampling plans by attributes, of AQL = 6,5 %, n=2, c=0and
n=50,c=7.

Table 9: Probability of lot acceptance, attribute sampling plan, AQL = 6,5 %

Defective Probability of lot acceptance
ratesin the
lots

n=2,¢=0 nN=8,c=1Pys |Nn=13,¢c=2 n=20,c=3 n=32,¢c=5 n=50,c=7
P95 = 2,53% = 2,64% P95 = 6,63% P95 = 7,13% P95 = 8,5% P95 :8,2%
P50 :29,3% P 50 =20% P50 =20% P50:18,1% P50 217,5% P 50 215,2%
PlO :68,4% PlO = 40,6% PlO = 36% P10: 30,4% PlO = 27,1% PlO = 22,4%

0% 100% 100% 100% 100% 100% 100%

5% 90,3% 94,3% 97,5% 98,4% 99 % 99,7%

6,5% 87,4% 90,9% 95,2% 96,3% 98,4% 98,5%

10% 81% 81,3% 86,6% 86,7% 90,6% 87,8%

20% 64% 50% 50% 41,1% 36% 19%

30% 49% 25,5% 20,2% 10,7% 5,1% 0,7%

40% 36% 10,6% 5,8% 1,6% 0,3% 0%

50% 25% 3,5% 1,1% 0,1% 0% 0%

60 % 16% 0,9% 0,1% 0% 0% 0%

80% 4,0% 0% 0% 0% 0% 0%

90% 1% 0% 0% 0% 0% 0%

100% 0% 0% 0% 0% 0% 0%

Figure 5 gathers the OC curves of these plans by attributes, fixed by the Standard 1SO 2859-1.

The curve of Figure 5, which contains the point A, corresponds to a lot inspected with a 50-item sample. The
lot is accepted at inspection if there are less than 7 defective items in the sample. The abscissa of the point A
(15 %) corresponds to a lot containing 15 % of defective items, its ordinate (50 %) corresponds to the
probability to accept these lots containing 15 % of defective items.

The curve of Figure 5, which contains the point B, corresponds to a lot inspected with a 2-item sample. The lot
is accepted at inspection if there are less than 0 defective items in the sample. The abscissa of the point B (30
%) corresponds to alot containing 30 % of defective items, its ordinate (50 %) corresponds to the probability
to accept these lots containing 30 % of defective items.
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The graph shows that, for a constant AQL, the higher the sample size, the smaller the risk to the consumer of
accepting lots with high defective rates.

Figure5: OC curve, attribute sampling plan, AQL =6,5%

OC Curve Attribute Plans Fi gure 5

AQL = 6,5%, n = (2 to 50)

Single Sampling Plan by attributes with AQL = 6,5%

n = number of itemsin the sample

¢ = lot acceptance number

LQ = Limiting Quality level = Rate of nonconforming items in lots accepted in 10% of cases
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0% 5% 10% 15% 20% 25% 30% 35% 40% 45% 50% 55% 60% 65% 70% 75% 80% 85% 90% 95% 100%

Rate of nonconforming itemsin lots

Examples of sampling plans covering frequent inspection situations using AQL = 0,65 % or 2,5 % or 6,5 %
are presented in4.2.2.1t04.2.2.3.

4.2 SINGLE SAMPLING PLANS RECOMMENDED FOR INSPECTION OF DEFECTIVE
PERCENTAGE BY ATTRIBUTES(FROM SO 2859-1: 1989)

421 Genera

The principle of such sampling plans is presented in Section 2.5.1.1.
The application of 1SO 2859-1 attributes sampling plans may be summarised asfollows:




Set inspection level
(normal®, tightened, reduced)

v
Set the AQL
v
Sdect sample size, n of the sample and the acceptance number, ¢ and collect the sample
v
I nspect each item in the sample and enumer ate each nonconforming item in the sample

7

Accept thelot if thisnumber of nonconformingitems < c

4.2.2 Recommended plans by attributes
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This document recommends the following simple sampling plans, for covering frequent inspection situations.
They are extracted from the Standard |SO 2859-1, and are characterised by their AQL (AQL of 0,65 %, 2,5
% and 6,5 % covering the most frequent cases), the size n of items in the sample and ¢ the acceptance criterion
which defines the maximum number of defective items allowed in the sample for accepting the lot. Each plan
is accompanied by a table which gives the probability to accept the lots in function of the defective rate in

theselots. For each AQL, a graph shows the OC curves of the corresponding recommended plans.

The OC curves have been built point-by-point from the following equation :
Pa=Plx s d= 5 Cp't=p)

Where:
P, = probability to accept the lot
p = defectiveratein the lot
i and x are discrete whole variables, between 0 and ¢
L
"ol (n=1)!
Table 10 (from NMKL Procedure N° 12, seereference 5) describes the number of items to be sampled at
different inspection leves, lot sizes and acceptance numbers at AQL of 0,65%, 2,5% and 6,5% respectively.

Thetableisa simplification of a single attribute sampling plan from |SO 2859-1. This table considers three
levels of inspection: tightened, normal and reduced (see 2.2.16).

% Any inspection level other than the normal control shall be justified by the users of sampling plans.
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Table 10. Attribute Sampling Plan

I nspection level
Lot size Reduced Normal Tightened
2-8 n 2 2 3
cat AQL = 0,65 0 0 0
caAQL=25 0 0 0
caAQL=65 0 0 0
9-15 n 2 3 5
cat AQL = 0,65 0 0 0
caAQL=25 0 0 0
caAQL =65 0 0 1
16-25 n 2 5 8
cat AQL = 0,65 0 0 0
caAQL=25 0 0 0
catAQL =65 0 1 1
26-50 n 2 8 13
cat AQL = 0,65 0 0 0
caAQL=25 0 0 1
catAQL =65 0 1 1
51-90 n 2 13 20
cat AQL = 0,65 0 0 0
catAQL =25 0 1 1
caAQL =65 0 2 2
91-150 n 3 20 32
cat AQL = 0,65 0 0 0
catAQL =25 0 1 1
caAQL =65 0 3 3
151 - 280 n 5 32 50
cat AQL = 0,65 0 0 1
caAQL=25 0 2 2
catAQL =65 1 5 5
281 - 500 n 8 50 80
cat AQL = 0,65 0 1 1
caAQL=25 0 3 3
catAQL =65 1 7 8
501-1200 n 13 80 125
cat AQL = 0,65 0 1 1
catAQL =25 1 5 5
caAQL =65 2 10 12
1201-1320 n 20 125 200
cat AQL =0,65 1 2 2
catAQL =25 1 7 8
cat AQL =6,5 3 14 18
1321 -10000 n 32 200 315
cat AQL =0,65 0 3 3
catAQL =25 2 10 12
cat AQL =6,5 5 21 18




Table 10 (continued)

10 001 - 35 000 n 50 315 500
cat AQL = 0,65 1 5 5
catAQL =25 3 14 18
catAQL =65 7 21 18
35 001 - 150 000 n 80 500 800
cat AQL = 0,65 1 7 8
catAQL =25 5 21 18
catAQL =65 10 21 18
150 001 - n 125 800 1250
500 000 cat AQL = 0,65 2 10 12
catAQL =25 7 21 18
catAQL =65 12 21 18
500 001 and over n 200 1250 2000
cat AQL =0,65 3 14 18
catAQL =25 10 21 18
cat AQL =6,5 12 21 18
4221 Planswith AQL =0,65% (see Table 11 and Figure 6)

Table 11: Probability of lot acceptance, attribute sampling plans, AQL = 0,65 %
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Defectiverates in the lots

Probability of lot acceptance
Normal inspection plan
Letter-code F, AQL = 0,65%, n= 20, c =0

0% 100%
0,05% 99%
0,25% 95%
0,525% 90%
0,65% 87,8%
1,43% 75%
3,41% 50%
5% 35,8%
6,7% 25%
10% 12,2%
10,9% 10%
13,9% 5%
15% 3,9%
20% 1,2%
20,6% 1%
30% 0,1%
35% 0%
100% 0%
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Figure 6: OC curve, attribute sampling plan, AQL = 0,65 %

OC Curve Attribute Plan
AQL = 0,65%, n = 20
Single sampling plan
100% n =number of itemsin the sample =20
ot - ¢ =lot acceptance number =0 R
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4.2.2.2

Planswith AQL =2,5% (see Table 12 and figure7)

Table 12: L ot acceptance probability for AQL =2,5%
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Defectiveratesin

Probability of lot acceptance

thelots Normal inspection plan
Letter-code C, AQL | Letter-code F, AQL | Letter-code G, AQL | Letter-code H, AQL
= 2,5%, = 2,5%, = 2,5%, = 2,5%,
n=5,¢c=0 n=20,c=1 n=32,c=2 n=50, c=3
P95: 1,02% P95: 1,8% P95: 2,59% P95: 2,77%
P50 =12,2% P 5 =8,25% P 5 =8,25% P 5 =7,29%
P]_o = 36,9% P]_o = 18,1% P]_o = 15,8% P]_o = 12,9%
0% 100% 100% 100% 100%
1% 95% 98,3% 99,6% 99,8%
2,5% 88,1% 91,2% 95,5% 96,4%
5% 77,4% 73,6% 78,6% 76%
10% 59% 39,2% 36,7% 25%
15% 44.4% 17,6% 12,2% 4,6%
20% 32,8% 6,9% 3,2% 0,6%
30% 16,8% 0,8% 0,1% 0%
40% 7,8% 0,1% 0% 0%
50% 3,1% 0% 0% 0%
2100% 0% 0% 0% 0%
Figure 7: OC curve, attribute sampling plan, AQL =2,5%
OC Curve, Attribute Plan
AOL = 2.5%. n = (5 to 50)
Opérating charactéristic curve of a single sampling plan by attributewith AQL =2,5% n =number of
itemsin the sample ¢ = lot acceptance number set by the plan
10004 QL = Limiting Quality Level = Rate of non conformingitemsin lotsaccepted in 10% of cases
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Figure7
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4.2.2.3

Plansat AQL =6,5% (seetable 13 and figure 8)

Table 13: Probability of lot acceptanceat AQL =6,5 %

Defective Probability of lot acceptance
ratesinthe Normal inspection plan
lots
Letter-code A, | Letter-code Letter-code E, | Letter-code F, | Letter-code L etter-code
AQL=6,5% |D, AQL =6,5% |AQL =6,5% |G, H,
n=2,c¢c=0 AQL =6,5% |n=13,c=2 n=20,c=3 |AQL =6,5% |AQL =6,5%
Pes?=2,53% |n=8, c=1 Pes=6,63% |Ps=7,13% [n=32,¢c=5 |n=50,c=7
Ps 2=29,3% |Pos=2,64% | Pg=20% Ps0=18,1% Py = 8,5% Py =8,2%
P> =68,4% |P 5 =20% P10 = 36% Pio=30,4% |[Ps5=17,5% |P s =15,2%
P]_o = 40,6% I:)10 = 2711% I:)10 = 2214%

0% 100% 100% 100% 100% 100% 100%

5% 90,3% 94,3% 97,5% 98,4% 99,1% 99, 7%

6,5% 87,4% 90,9% 95,2% 96,3% 98,4% 98,5%

10 % 81% 81,3% 86,6% 86,7% 90,6% 87,8%

20% 64% 50% 50% 41,1% 36% 19%

30% 49% 25,5% 20,2% 10,7% 5,1% 0,7%

40% 36% 10,6% 5,8% 1,6% 0,3% 0%

50% 25% 3,5% 1,1% 0,1% 0% 0%

60 % 16% 0,9% 0,1% 0% 0% 0%

80% 4,0% 0% 0% 0% 0% 0%

90% 1% 0% 0% 0% 0% 0%

100% 0% 0% 0% 0% 0% 0%

2 py; = Rate of non-conforming itemsin lots accepted in 95% of cases
2 p,, = Rate of non-conforming itemsin lots accepted in 50% of cases
% p,, = Rate of non-conforming itemsin lots accepted in 10% of cases




Figure8:

OC curve, attribute sampling plan, AQL =6,5%

OC Curve Attribute Plans
AQL = 6,5%, n = (2 to 50)

Figure 8

Single Sampling Plan by attributeswith AQL = 6,5%

n = number of itemsin the sample

¢ = lot acceptance number

LQ = Limiting Quality level = Rate of nonconforming itemsin lots accepted in 10% of cases
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4.2.2.4  Switching Rules and Procedures (see clause 9.3; 1SO 2859-1:1989(E))
Tightened Inspection

When normal inspection is being performed, tightened inspection must be introduced when two out of five, or
less, consecutive lots have been non-acceptable on original inspection (ignoring resubmitted lots).  Normal
inspection can only be restored when five successive lots have been accepted under tightened inspection.

When operating under tightened inspection, an appropriate sampling plan is sdected using the procedure
described in Section 4.1, excepting that Table 11-B in ISO 2859-1: 1989 (E) is used for the selection of n and
Ac. In genera, a tightened plan has the same sample size as the corresponding normal plan but a smaller
acceptance number. However, if the normal inspection acceptance number is 1 or 0, tightening is achieved by
retaining the acceptance number whilst increasing the sample size.

Reduced Inspection

When normal inspection is being performed, reduced inspection may be operated provided that each of the
following conditions is satisfied:

@ the preceding 10 lots (or more) have been subjected to normal inspection and all have been
accepted on original inspection; and

(b) the total number of nonconforming units (or nonconformities) in the samples from the
preceding 10 lots (or such other number as was used for condition (a), above) is equal to or
less than the appropriate ‘ limit number’ givenin Table VIII in 1SO 2859-1: 1989 (E); and

(© production is at a ‘steady stat€ (ie there has not been a break in production sufficient to
invalidate the argument that the present quality is good because the record of the recent past is
good, and that all factors which are likdly to effect the quality of the product have remained
consistent); and

(d) reduced inspection is considered desirable by the responsible authority.

In these circumstances, the inspection costs may be reduced by using reduced-inspection sampling plans
which, typically, have sample sizes only two-fifths the size of the corresponding normal inspection plans.
When operating under reduced inspection, an appropriate sampling plan is sdected using the procedure
described in Section 4.1, excepting that Table I1-C in ISO 2859-1: 1989 (E)is used for the sdection of n and
Ac.

Normal inspection should be reverted to if a lot is not accepted on reduced inspection; or if production
becomes irregular or ddlayed; or if other conditions occur which are likdy to invalidate the steady-state
condition.

Discontinuation of Inspection

Once tightened inspection has been introduced, the acceptance procedures of 1SO 2859 should be discontinued
if five, or more, lots are not accepted and all products from that source must be regected. Importation and
inspection should not resume until the responsible authority is satisfied that the producer has taken the
necessary action to improve the quality of the submitted product. Tightened inspection should then be used as
described above.

4.3 SINGLE SAMPLING PLANS FOR INSPECTION BY VARIABLESFOR PER CENT
NONCONFORMING

(see 1SO 3951: 1989 (E))

431 Genera
The principle of such sampling plansis presented in Section 2.5.1.2.
The application of 1SO 3951 variables sampling plans may be summarised asfollows:
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Sdect the ‘s method (standard devi ation unknown) or

the ‘o’ method (standard deviation is stable and known)
v

Set inspection level
(normal, tightened, reduced)

v
Set the AQL
v
Sdect sample size (n) & acceptability constant (k) and collect sample
v

Measure the characteristic X in each item in the sample

4311 Decisionrulefor the‘s method (seetable 4)

(@) calculate the samplemean, X, and

(b) calculate the estimated standard deviation, s =

(c) see Table 4.
4.3.1.2 Decision rulesfor the‘o’ method (seetable 3)

(This method should only be used when there is valid evidence that the standard deviation of the process can
be considered constant and taken to be ‘c*. In this case, the controlling authorities shall check by any
appropriate mean the relevance of the value of o chosen by the professionnals)

a) calculate the mean of the sample X
b) seeTable3

4.3.2 Recommended sampling plansby variables: smethod

4321 General

This section recommends the following simple sampling plans, for covering frequent inspection situations.
They are extracted from the Standard | SO 3951, and are characterised by their AQL (of 0,65 % and 6,5 % for
covering the most frequent cases), the size n of items in the sample and K the acceptance constant. Each plan
is accompanied by a table which gives the probability of acceptance of the lots in function of the defective
ratein theselots. For each AQL, a graph sums up the OC curves of the corresponding recommended plans.

The OC curves have been built point-by-point from the tables of values of 1SO 3951.

Table 14 (from NMKL Procedure N°12, see reference 5) gives the number of items to be sampled at different
lot sizes and inspection levels (normal inspection, tighten inspection and reduced inspection). It also gives the
acceptability constant, K, at AQL’s of 0,65%, 2,5% and 6,5% respectively. Low AQL’s (0,65%) should be
applied for critical defects while higher AQL should be applied for compositional parameters. Table 14 is a
simplification of the “s-method” given in 1SO 3951:1989.
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TABLE 14: VARIABLE SAMPLING PLANSWITH UNKNOWN STANDARD DEVIATION

I nspection level
Lot size nand k Reduced Normal Tightened
at AQLs (%)
2-8 n 3 3 4
k at 0,65 1,45 1,65 1,88
kat25 0,958 1,12 1,34
k a 6,5 0,566 0,765 1,01
9-15 n 3 3 5
k at 0,65 1,45 1,65 1,88
kat25 0,958 1,12 1,40
k a 6,5 0,566 0,765 1,07
16-25 n 3 4 7
k at 0,65 1,45 1,65 1,88
kat25 0,958 1,17 1,50
k at 6,5 0,566 0,814 1,15
26 - 50 n 3 5 10
k at 0,65 1,45 1,65 1,98
kat25 0,958 1,24 1,58
k a 6,5 0,566 0,874 1,23
51-90 n 3 7 15
k at 0,65 1,45 1,75 2,06
kat25 0,958 1,33 1,65
k a 6,5 0,566 0,955 1,30
91-150 n 3 10 20
k at 0,65 1,45 1,84 2,11
kat25 0,958 1,41 1,69
k a 6,5 0,566 1,03 1,33
151 - 280 n 4 15 25
k at 0,65 1,45 191 2,14
kat25 1,01 1,47 1,72
k a 6,5 0,617 1,09 1,35
281 - 500 n 5 20 35
k at 0,65 1,53 1,96 2,18
kat25 1,07 1,51 1,76
k a 6,5 0,675 1,12 1,39
501-1200 n 7 35 50
k at 0,65 1,62 2,03 2,22
kat25 1,15 1,57 1,80
k at 6,5 0,755 1,18 1,42
1201-1320 n 10 50 75
k at 0,65 1,72 2,08 2,27
kat25 1,23 1,61 1,84
kat6,5 0,828 1,21 1,46
1321 - 10000 n 15 75 100
k at 0,65 1,79 2,12 2,29
kat25 1,30 1,65 1,86
kat6,5 0,886 1,24 1,48




Table 14 (continued)
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10001 - 35 000 n 20 100 150
k at 0,65 1,82 2,14 2,33
kat25 1,33 1,67 1,89
k at 6,5 0,917 1,26 1,51
35 001 - 150 000 n 25 150 200
k at 0,65 1,85 2,18 2,33
kat25 1,35 1,70 1,89
k a 6,5 0,936 1,29 1,51
150 001 - n 35 200 200
500 000 k at 0,65 1,89 2,18 2,33
kat25 1,39 1,70 1,89
k a 6,5 0,969 1,29 1,51
500 001 and over n 50 200 200
k at 0,65 1,93 2,18 2,33
kat25 1,42 1,70 1,89
k at 6,5 1,00 1,29 1,51

4.3.2.2  Sampling plans by variables (smethod), AQL = 0,65 % (seetable 15and figures9 & 10)

Table 15: Probability of lot acceptanceat AQL = 0,65 %, variable sampling plan (ssmethaod)

Defectiveratesin
thelots

Probability of lot acceptance
Normal inspection plan

Letter-code D, AQL
= 0,65%,

Letter-code E, AQL
= 0,65%,

Letter-code F, AQL
= 0,65%,

Letter-code G, AQL
= 0,65%,

n=5, K =1,65 n=7,K =175 n=10, K =1,84 n=15, K =1,91
Pgs = 0,28% Pgs = 0,32% Pgs = 0,36% Pgs = 0,45%
P s = 6,34% P s = 4,83% Pso=3,77% P s = 3,09%
Py® = 25,9% Py = 18,6% Py = 13,2% Py = 9,4%

0% 100% 100% 100% 100%

1% 96% 96% 97,5% 98%

2% 94% 94% 92,5% 95%

3% 86% 86% 86% 86%

4% 82% 82% 80% 78%

5% 78% 76% 73% 70%

6% 4% 70% 66% 62%

% 69% 66% 59% 54%

8% 66% 60% 54% 46%

9% 61% 56% 48% 39%

10% 58% 52% 42% 34%

15% 42% 34% 23% 14%

20% 30% 21% 12% 5%

25% 23% 13% 6% 1,5%

4 pys = Rate of non-conforming itemsin lots accepted in 95% of cases
% p,, = Rate of non-conforming itemsin lots accepted in 50% of cases
% p,, = Rate of non-conforming itemsin lots accepted in 10% of cases




30% 15% 8% 2% 0%
35% 10% 5% 1% 0%
40% 6% 2% 0% 0%
45% 4% 1% 0% 0%
50% 2% 0% 0% 0%
100% 0% 0% 0% 0%

Table 15 (continued)

Defectiveratesin
thelots

Probability of lot acceptance

Normal inspection plan

Letter-code H, AQL
= 0,65%,

Letter-code |, AQL
= 0,65%,

Letter-code J, AQL
= 0,65%,

Letter-code K, AQL
= 0,65%,

n=20, K =1,96 n=25, K =1,98 n= 35, K =2,03 n=50, K =2,08
P95 = 0,49% P95 = 0,56% P95 = 0,60% P95 = 0,64%
P s =2,69% Ps=253% Ps=2,21% Ps=194%
P]_o = 7,46% P]_o = 6,46% P]_o = 5,1% P]_o = 4,03%

0% 100% 100% 100% 100%

1% 84% 84% 84% 84%

2% 63% 62% 56% 48%

3% 44% 40% 32% 22%

4% 32% 28% 19% 10%

5% 24% 18% 4%

6% 16% 12% 6%

% 12% 8% 3,5% 1%

8% 8% 6% 2% 0,5%

9% 6% 4% 1%

10% 4% 2% 0% 0%

15% 0% 0% 0% 0%




Figure 9: OC curve, variable sampling plan, smethod, AQL =0,65%,n=5t015

OC curve, variable sampling plan, smethod , AQL = 0,65%, n between 5 and 15
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Figure 10: OC curve, variable sampling plan, ssmethod, AQL = 0,65 %, n=20t0 50

OC Curve, variable sampling plan, method s, AQL = 0,65 %, n = 20 to 50
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4.3.2.3

Sampling plans by variables (smethod), AQL =2,5% (seetable 16, figures 11 and 12)

Table 16: Probability of lot acceptance, variable sampling plans (smethod), AQL =2,5 %

Defectiveratesin

thelots

Probability of lot acceptance

Normal inspection plan

Letter-code D, AQL
= 2,5%,

Letter-code E, AQL
= 2,5%,

Letter-code F, AQL
= 2,5%,

Letter-code G, AQL
= 2,5%,

n=>5, K =1,24 n=7, K=133 n=10, K =1,41 n= 15, K =1,47
Pss= 1,38% Pes= 1,5% Pss= 1,61% Pss= 1,91%
Pso=12,47% P s = 10,28% P s = 8,62% Pso=7,5%
P = 35% P = 27,4% P = 21,4% P = 16,8%

0% 100% 100% 100% 100%

1% 96% 96% 97,5% 99%

2% 94% 94% 92,5% 95%

3% 86% 86% 86% 86%

4% 82% 82% 80% 78%

5% 78% 76% 3% 70%

6% 74% 70% 66% 62%

% 69% 66% 59% 54%

8% 66% 60% 54% 46%

9% 61% 56% 48% 39%

10% 58% 52% 42% 34%

15% 42% 34% 23% 14%

20% 30% 21% 12% 5%

25% 23% 13% 6% 1,5%

30% 15% 8% 2% 0%

40% 6% 2% 0% 0%

45% 4% 1% 0% 0%

50% 2% 0% 0% 0%

60% 0,5% 0% 0% 0%




Table 16 (continued)
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Defectiveratesin

thelots

Probability of lot acceptance
Normal inspection plan

Letter-code H, AQL
= 2,5%,

Letter-code |, AQL
= 2,5%,

Letter-code J, AQL
= 2,5%,

Letter-code K, AQL
= 2,5%,

n=20, K =1,51 n=25, K =1,53 n=35, K =1,57 n=50, K =1,61
Pss=2,07% Pos= 2,23% Pos = 2,38% Pss= 2,51%
P s = 6,85% P s = 6,54% P s = 6% P s = 5,48%
P = 14,2% P =12,8% P = 10,9% P =8,7%

0% 100% 100% 100% 100%

1% 99% 99% 99% 99%

2% 95% 94% 94% 98%

3% 88% 88% 90% 90%

4% 78% 78% 75% 75%

5% 68% 66% 62% 58%

6% 58% 56% 50% 40%

% 49% 44% 38% 28%

8% 40% 36% 25,5% 18%

9% 32% 28% 20% 11%

10% 26% 22,5% 14% 8%

12% 17% 12% 6% 2%

13% 13% 10% 4% 1%

14% 10% % 3% 0%

15% 8% 5% 0% 0%

20% 2% 1% 0% 0%

25%

0%

0%

0%

0%




Probability to accept the lot
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Figure 11: OC curve, variable sampling plan, AQL =2,5%,n=5t0 15

OC curveof avariable sampling plan, AQL = 2,5%, n between 5 and 15
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Figure 12: OC curve, variable sampling plan, AQL =2,5%,n=20to 50

OC curve of a variable sampling plan, s method, AQL =2,5%, n between 20 and 50
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4.3.3 Recommended sampling plans by variables: g-method

433.1 General

This document recommends the following simple sampling plans, a for covering frequent inspetion situations.
They are extracted from the Standard SO 3951, and are characterised by their AQL (AQL of 0,65 % and 2,5
% covering the most frequent cases), the size n of items in the sample and K the acceptance constant. Each
plan is accompanied by a table which gives the probability to accept the lotsin function of the defective rate in
theselots. For each AQL, a graph sums up the OC curves of the corresponding recommended plans.

The OC curves have been built point-by-point from the following .equation :
Upp = \/ﬁx (ul—p - K)

where:

Upa isthefractile of P, order of the centered reduced normal law,

P, isthe probability to accept the lot having a defective rate of p
Uypisthefractile of 1-p order of the centered reduced normal law,

p is the the defective rate accepted in the lot with the probability Pa.

Table 17 (from NMKL N° 12, reference 5 and 1SO 3951) indicates, for a normal inspection by variables (o-
method), the correspondence which is preferable for a better consumer protection (see clause 2.2.18) between
the lot or batch size, the letter-code of the sample size, the sample size n and the acceptance constant K for
given AQLs.
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TABLE 17. VARIABLE SAMPLING PLANS WITH KNOWN STANDARD DEVIATION

Inspection level
Lot size AQLs (%) Reduced Normal Tightened
n/k n/k n/k
2-8 0,65 2/1,36 2/1,58 2/181
2,5 2/0,936 2/1,09 211,25
6,5 3/0,573 3/0,755 2/0,936
9-15 0,65 2/181
2,5 =l - [---- 2/1,33
6,5 3/1,01
16-25 0,65 2/181
2,5 =l - [---- 3/1,44
6,5 4/1,11
26-50 0,65 2/1,58 3/1,91
2,5 -=----- 3/1,17 4/1,53
6,5 3/0,825 5/1,20
51-90 0,65 3/1,69 5/2,05
2,5 -=----- 4/1,28 6/1,62
6,5 5/0,919 8/1,28
91 - 150 0,65 471,80 6/2,08
2,5 -=----- 5/1,39 8/1,68
6,5 6/0,991 10/1,31
151 - 280 0,65 5/1,88 8/2,13
2,5 -=----- 711,45 10/ 1,70
6,5 9/1,07 13/1,34
281 - 500 0,65 2/1,42 711,95 10/ 2,16
2,5 3/1,01 9/1,49 14/ 1,75
6,5 4/0,641 12/1,11 18/1,38
501 - 1 200 0,65 3/1,69 8/1,96 14/2,21
2,5 4/111 11/151 19/1,79
6,5 5/0,728 15/1,13 25/1,42
1201 - 3200 0,65 4/1,69 11/2,01 21/2,27
2,5 5/1,20 15/1,56 28/1,84
6,5 710,797 20/ 1,17 36/ 1,46
1320 - 10 000 0,65 6/1,78 16/ 2,07 2712,29
2,5 8/1,28 22/1,61 36/1,86
6,5 11/0,877 29/1.21 48/1,48
10001 - 35000 0,65 711,80 23/2,12 40/ 2,33
2,5 10/1,31 32/1,65 54/1,89
6,5 14/ 0,906 421,24 70/1,51
35001 - 150 000 0,65 9/1,83 30/2,14 542,34
2,5 13/1,34 42/ 1,67 71/1,89
6,5 17/0,924 55/1,26 93/1,51
150 001 - 0,65 12/1,88 441 2,17 542,34
500 000 2,5 18/1,38 61/1,69 71/1,89
6,5 24/ 0,964 82/1,29 93/1,51
500 001 and over 0,65 17/1,93 59/2,18 542,34
2,5 25/1,42 81/1,70 71/1,89
6,5 33/ 0,995 109/ 1,29 93/1,51
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Sampling plans by variables (o-method), AQL = 0,65 % (seetable 18 and figures 13 and 14)

Table 18: Probability of lot acceptance, variable sampling plans, a-method, AQL = 0,65 %

Defectiveratesin

Probability of lot acceptance

thelots Normal inspection plan

Letter-code E, AQL | Letter-code F, AQL | Letter-code G, AQL | Letter-code H, AQL
= 0,65%, = 0,65%, = 0,65%, = 0,65%,
n=3, K =1,69 n=4,K =180 n=5, K =1,88 n=7,K =195
Pos=0,32% Pos=.0,36% Pos= 0,45% Pos=.0,49%
P 50 =4,55% P 5 =3,6% P 5 =3% P 5 =2;56%
P = 18,6% Pio = 13,2% P =9,41% Pio = 7,46%

0% 100% 100% 100% 100%

0,65% 91,5% 91,4% 91,2% 92,1%

1% 86,5% 85,4% 84% 84,1%

2% 73,5% 69,4% 65,1% 60,8%

3% 62,9% 56,4% 50% 42,7%

4% 54,2% 46,1% 38,6% 29,9%

5% 46,9% 37,8% 29,9% 20,9%

6% 40,7% 31,2% 23,3% 14,7%

7% 35,5% 25,8% 18,3% 10,4%

8% 3L,1% 21,5% 14,4% 7,4%

9% 27,3% 17,9% 11,4% 5,3%

10% 24% 15% 9% 3,8%

15% 12,9% 15% 2,9% 0,8%

17% 10% 4,5% 1,9% 0,4%

20% 7,1% 2,8% 1% 0%

25% 3,9% 1,2% 0,3% 0%

30% 2,2% 0,5% 0% 0%

35% 1,2% 0,2% 0% 0%

40% 0,6% 0,1% 0% 0%

45% 0,3% 0% 0% 0%

50% 0,2% 0% 0% 0%

60% 0% 0% 0% 0%
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Table 18 (continued)

Defectiverates Probability of lot acceptance
in the lots Normal inspection plan
L etter-code J, Letter-code K, Letter-code L, Letter-code M, | Letter-codeN,
AQL =0,65%, | AQL =0,65%, | AQL =0,65%, | AQL =0,65%, | AQL = 0,65%,
n=11, n= 16, n= 23, n= 30, n=44,
K =2,01 K =2,07 K =212 K =2,14 K =217
P95 = 0,36% P95 = 0,64% P95 = 0,7% P95 = 0,74% P95 = 0,77%
P 5 =2,22% P 5 =1,92% Ps=1,7% P 5 =1,6% P 5 =1,5%
P]_o = 5,1% P]_o = 4,03% P]_o = 3,24% P]_o = 2,88% P]_o = 2,36%

0% 100% 100% 100% 100% 100%
0,65% 94,2% 95,1% 95,6% 97% 98,1%
1% 85,3% 84,7% 83,4% 84,6% 85%
2% 55,8% 47,4% 37,8% 31,8% 22%
3% 33,4% 22,5% 13% 7,8% 2,8%
4% 19,5% 10% 4,1% 1,6% 0,3%
5% 11,3% 4,5% 1,3% 0,3% 0%
6% 6,5% 2% 0,4% 0,1% 0%
7% 3,8% 0,9% 0,1% 0% 0%
8% 2,2% 0,4% 0% 0% 0%
9% 1,3% 0,2% 0% 0% 0%
10% 0,8% 0,1% 0% 0% 0%
15% 0,1% 0% 0% 0% 0%
16% 0% 0% 0% 0% 0%




Figure 13: OC curve, variable sampling plan, o-method, AQL =0,65%,n=3to11

OC curve of a variable sampling plan, sigma method, AQL = 0,65%, n between 3 and 11
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OC Curve of a variable sampling plan, sigma method, AQL = 0,65%, n between 16 and 44
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4.3.3.3

Sampling plans by variables (o-method), AQL =2,5% (see Table 19 and figures 15 & 16)

Table 19: Probability of lot acceptance, variable sampling plans, a-method, AQL =2,5%

Defectiverates Probability of lot acceptance
in the lots Normal inspection plan

Letter-code D, Letter-code E, Letter-code F, L etter-code G, Letter-code H,
AQL =25%, |AQL=25%, |AQL=25% |AQL=25%, |AQL =25%,
n=3, n=4, n=>5, n=7, n=9,
K=117 K =1,28 K =1,39 K =1,45 K =1,49
Pos=1,38% Pgs=1,5% Pos = 1,65% Pos=1,91% Pos=2,07%
P s =12,1% P 5 =10% P 5 =8,23% P 5 =7,35% P 5 =6,81%
P10 = 35% P = 27,4% P = 21,4% P10 = 16,8% P = 14,2%

0% 100% 100% 100% 100% 100%

1% 97,7% 98,2% 98,2% 99% 99,4%

2% 73,5% 93,9% 93,1% 94,5% 95,5%

3% 93,7% 88,5% 86,4% 87,3% 87,9%

4% 84,3% 82,7% 79% 78,7% 78,3%

5% 79,5% 76,7% 71,6% 69,7% 67,9%

6% 74,7% 70,9% 64,4% 60,9% 57,7%

7% 70,2% 65,2% 57,6% 52,7% 48,3%

8% 65,8% 59,9% 51,3% 45,3% 39,9%

10% 57,7% 50% 40,4% 32,8% 26,6%

15% 40,9% 31,3% 21,5% 13,7% 8, 7%

20% 28,5% 19% 10% 5,4% 2,6%

25% 19,5% 11,3% 5,5% 2% 0,7%

30% 13,2% 6,5% 2,6% 0,7% 0,2%

35% 8, 7% 3, 7% 1,2% 0,2% 0%

40% 5,6% 2% 0,6% 0,1% 0%

45% 3,5% 1% 0,2% 0% 0%

50% 2,1%% 0,5% 0,1% 0% 0%

60% 0,7% 0,1% 0% 0% 0%

65% 0,4% 0% 0% 0% 0%

70% 0,2% 0% 0% 0% 0%

75% 0,1% 0% 0% 0% 0%

80% 0% 0% 0% 0% 0%
0% 0% 0% 0% 0%




Table 19 (continued)
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Defectiverates Probability of lot acceptance
in the lots Normal inspection plan

Letter-codel, L etter-code J, Letter-code K, Letter-code L, Letter-code M,
AQL =2,5%, AQL =2,5%, AQL =2,5%, AQL =2,5%, AQL =2,5%
n=11, n= 15, n= 22, n= 32, n=42,
K =151 K =1,56 K =161 K =1,65 K =1,67
P95: 2,23% P95: 2,38% P95: 2,51% P95: 2,62% P95: 2,73%
P 50 =6,55% P 50 =5,94% P 5 =5,37% P 5 =5% P 50 =4,75%
P]_o = 12,8% P]_o = 10,8% P]_o = 9,23% P]_o = 7,82% P]_o = 7,11%

0% 100% 100% 100% 100% 100%

1% 99,7% 99,9% 99,9% 99,9% 99,9%

2% 96,4% 97,2% 98,1% 98,3% 99,4%

3% 89,1% 89,3% 89,8% 90,4% 91,4%

4% 78,8% 7% 74,5% 71,6% 69,9%

5% 67,3% 62,9% 56,5% 50% 43,5%

6% 55,9% 49,2% 39,8% 29,5% 22,8%

7% 45% 37,2% 26,5% 16,2% 10%

8% 36,4% 27,4% 16,8% 8,3% 4,3%

9% 28,7% 19,8% 10,3% 4% 1,6%

10% 22,4% 14% 6,2% 1,9% 0,6%

11% 17,4% 10% 3,6% 0,8% 0,2%

13% 10% 4, 7% 1,2% 0,2% 0%

15% 5,8% 2,1% 0,4% 0% 0%

20% 1,3% 0,3% 0% 0% 0%

25% 0,3% 0% 0% 0% 0%

30% 0,1% 0% 0% 0% 0%

31% 0% 0% 0% 0% 0%
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Figure 15: OC curve, variable sampling plan, a-method, AQL =25%,n=3t09
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4.3.4 Rulesand procedures of switching between inspection levels
(seearticle 19 of Standard |SO 3951)

When it is necessary, the switching towards a tightened inspection, which may lead to the rgection of the
controlled lots, is mandatory. Nevertheess, the switching toward a reduced inspection, when the mean quality
of aprocess is stable, at alevd inferior to the AQL, is optional, at the discretion of the responsible authority.
If there is sufficient proof, from the inspection tables, that the variability is in compliance with the statistical
criteria, it can be envisaged to switch from the s method to the ¢ method, using the value of o instead of s (see
detailsin clause 2.2 and annex A of 1SO 3951).

The switching of inspection level will of course imply a change of sampling plan (sample size, acceptance
number).

The normal inspection is applied at the beginning of inspection (unless otherwise stated) and shall continue to
be applied during inspection till a tightened inspection becomes necessary, or on the contrary, a reduced
inspection becomes justified.

A tightened inspection shall be performed when 2 lots submitted to the original normal inspection are not
accepted over 5 successive lots. The tightened inspection can be left when 5 successive lots at the first
inspection have been accepted at the tightened inspection ; the normal ingpection isthen again performed.

It is possible to introduce a reduced inspection when 10 successive lots have been accepted at the normal
inspection, under the following conditions :

a) these 10 lots would have been accepted if the AQL would have been fixed at the immediately inferior
value to the one fixed by the plan (see Tables 2 and 3 of SO 3951 : 1989);

b) the production is under statistical control;
c) thereduced inspection is considered as desirable by the users of the plans;

It is mandatory to stop the reduced inspection and to re-introduce a normal inspection if one of the following
conditions are archived on lots at first inspection :

a) onelot isnot accepted;
b) the production is ddayed or erratic;

c) other conditions (change of supplier, of workers, of machines,...) imply the need to come back to a normal
inspection.

4.4 SINGLE SAMPLING PLANS FOR AVERAGE CONTROL

4.4.1 Unknown standard deviation

Such a contral is performed by using a test which aims at ensuring that, on average, the content of the
controlled characteristic is at least equal to either the quantity given of the labd of the product, or the quantity
fixed by the regulation or a code of practice (e.g. net weight, net volume,...).

Description of the test

n isthe sample size, in number of items, used for the test

is the standard deviation of the values of the items in the sample.
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o isthe significance levd of thetest, that is the probability of wrongly concluding that the mean content of the
controlled chacteristic is less than the stated value when it is indeed greater than or equal to that value.

ty isthe value of the Student’ s t-distribution, on n-1 degrees of freedom, corresponding to the significancelevel
a”.

M is the stated value for the mean of thelot.

Decision Rules

Thelot is accepted if:

— t Xs
Xx=M --=~

Jn
and rgjected otherwise.

Thefollowing Table provides t-values of the Student’ s distribution for some sdected sample sizes and for o of
5% and 0,5 %.

Number of Samples t-value t-value
(a = 5%) (a = 0,5%)

5 2,13 4,60
10 1,83 3,25
15 1,76 2,98
20 1,73 2,86
25 1,71 2,80
30 1,70 2,76
35 1,69 2,73
40 1,68 2,71
45 1,68 2,69
50 1,68 2,68

4.4.2 Known standard deviation
Description of the test

n is the sample size, in number of items, used for the test

is the sample mean of the n items in the sample

o is the known standard deviation.

o isthesignificance levd of thetest, that is the probability of wrongly concluding that the mean content of the
controlled chacteristic is less than the stated value when it is indeed greater than or equal to that value.

Uq is the value of the Normal distribution, corresponding to the significance level a®® (Uoos = 1,645, Ugoos=
2,576).

# o isgenerally taken at 5%, or 0,5%.
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M isthe stated value for the mean of thelot.
Decision Rules

Thelot is accepted if:

— X
X=M - Ya 79

n
and rgected otherwise.

SECTIONS5. THE SELECTION OF SAMPLING PLANSFOR THE INSPECTION BY
VARIABLES OF BULK MATERIALS: KNOWN STANDARD DEVIATION

(seeISO/FDIS 10725 and 1SO 11 648-1)
51 GENERAL

Normally, the sampling plans described in Section 5.1 should only be applied to a continuous series of lots
from a single source. However, the plans described below may be utilised when data have been collected,
describing the standard deviation of the quality characteristic, from isolated lots from a single source, over a
prolonged period of time.

This draft standard addresses the need for sampling plans, by variables, for situations where the estimation of

the lot mean of a single quality characteristic is the principal factor in the determination of lot acceptability.

The sampling plans in this standard address the situations where a normal distribution of the quality

characteristic occurs. However, users should not be too concerned about adeviation from normality, since the
distribution of the sample grand average is usually very close to a normal distribution, unless the sample sizes

aretoo small.

The standard may be applied:
e toacontinuing series of lots

e to lots in isolation (when the value of each standard deviation of the quality characteristic is
considered to be known and stable; for example, where alot in isolation with respect to the purchaser
may be part of a continuing series of lots produced by the supplier)

» when the specified quality characteristic X is measurable on a continuous scale
» when the quality characteristic is stable, and the standard deviation known

e to a varigy of bulk materials including liquids, solids (granular and powdered), emulsions and
suspensions

» when a single specification limit is specified (however, under special circumstances, the standard is
applicable when double specification limits are specified)

52 STANDARDISED SAMPLING PROCEDURES FOR THE INSPECTION OF INDIVIDUAL
LOTS

The procedures involved in each step may be summarised as follows:
e Sdection of a sampling plan
The sdection of a sampling plan involves the following steps, in particular for inspection of bulk material :

° theestablishment of standard deviations, costs, producer’s risk quality, consumer’s risk quality and
discrimination distance (see definitionsin 2.2.12)

If both the compasite sample standard deviation (S;) and the test sample standard deviation (S;) control
charts have no ‘out of control’ points, and if no other evidence gives doubt about their stability, it can be
deemed that all standard deviations are stable. Methods for the confirmation and recalculation of standard
deviations, including the utilisation of contral charts, are provided in clause 12 of |SO/CD 10725-2.3

% o isgenerally taken at 5%, or 0,5%.
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°  the specification of the acceptance value(s)
Acceptance value

When a lower specification limit is specified, the lower acceptance vaue is given by the equation:
X | =ma - 0.562D
When an upper specification limit is specified, the upper acceptance value is given by the equation:
Xy =ma +0.562D
where m, is the producers’ risk
D isthe discrimination distance.

e Drawing of incrementsfrom thelot

An appropriate sampling device should be used together with representative sampling to afford n
increments (i is the increment of rank i)

e Preparation of one or more composite samples

The n increments are pooled in order to produce n. composite samples (A recommended, economical
procedure is the preparation of duplicate samples by combining all odd numbered increments, to produce
the first composite sample; and all even numbered increments, to produce the second composite sample.)

e Preparation of test samples

n, test samples, of specified mass and particle size, are prepared from each composite sample, using
appropriate crushing/grinding, sample division and mixing procedures.

» Drawing of test portionsfor measur ement

Ny, test portions, of specified mass, are drawn from each test sample
» Measurement of specified quality characteristic of test portions

A single measurement is performed on each test portion, to afford n..n.n,, measurements per lot
e Determination of lot acceptability

The sample grand average (X ) is calculated form the n, composite sample averages (which are calculated
from the ny test sample averages which, themsedlves, are calculated from the ny measurement results)

°  When asingle lower specification limit is specified:
Accept thelotif X= X
Reect thelotif X< X

°  When asingle upper specification limit is specified:
Accept thelotif X< Xy
Reect thelotif X> Xy

°  When double specification limits are specified:
Accept thelotif X < X< Xy

Reect thelot if either, X< X or X> Xy
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ALINORM 03/23
ANNEXE V

AVANT-PROJET DE DIRECTIVES SUR L’INCERTITUDE DES MESURES
(A I’étape 5 de la Procédure)
Introduction

Il est important et exigé d'aprés ISO/IEC 17025:1999 que les analystes soient conscients de I’incertitude
associée avec chaque résultat analytique et estime cette incertitude. L’incertitude des mesures peut étre
dérivée par différentes procédures. Il est demandé aux laboratoires d’analyse alimentaires d’étre en controle®
aux fins du Codex, d’utiliser des méthodes testées en collaboration lorsqu’elles existent?, et de vérifier leur
application avant de les utiliser pour les analyses de routine. Ces laboratoires devraient donc avoir a leur
disposition une série de données analytiques qui peuvent étre utilisées pour estimer leur incertitude dans les
mesures.

Terminologie
La definition acceptée de I’incertitude des mesures est:

“Paramétre, associé avec le résultat d’une mesure, qui caractérise la dispersion des valeurs qui peut
raisonnablement étre attribuée a I’élément & mesurer”

NOTES:

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

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

3. Il est entendu que le résultat d’une mesure est la meilleure estimation de la valeur de I’élément a

mesurer, et que tous les composants de I’incertitude, y compris ceux qui résultent d’effets
systématiques, tels que les composants associés aux corrections et aux standards de référence,
contribuent a la dispersion.

Recommandations
Les recommandations suivantes sont adressées aux gouvernements:

1. Aux fins du Codex le terme “incertitude des mesures” devra étre utilisé.

2. L’incertitude des mesures associée a tous les résultats analytiques doit étre estimée et doit, sur
demande, étre mise a la disposition de I’utilisateur (client) des résultats.

3. L’incertitude des mesures d’un résultat analytique peut étre estimée par différentes procédures, en
particulier celles décrites par I’ISO (1) et EURACHEM (2). Ces documents recommandent des
procédures basées sur I’approche composant par composant, les données concernant la validation
des méthodes, le contrdle de qualité interne et les essais d’aptitude. Il n’est pas nécessaire
d’entreprendre une estimation de I’incertitude des mesures en utilisant I’approche 1SO composant
par composant si d’autres formes de données sont disponibles et utilisées pour estimer I’incertitude.
Dans de nombreux cas I’incertitude totale peut étre déterminée par une étude inter-laboratoires (en
collaboration) par un certain nombre de laboratoires et de matrices en appliquant les protocoles
IUPAC/ISO/AOAC INTERNATIONAL (3) ou ISO 5725 (4).

! Comme indiqué dans les GL 27-1997 Codex "Directives pour I'évaluation des compétences des laboratoires d'essais
chargés du contrdle des importations et des exportations de denrées alimentaires™

2 Lorsque des études inter-laboratoires ne sont pas possibles, il doit étre trouvé un substitut adéquat pour la reproductibilité
tel que la reproductibilité intra-laboratoire, ou une approximation telle que le critére de Horwitz.
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Comité du Codex sur lesgraisses et les huiles

Comité du Codex sur les produits cacaotés et |le chocolat
Comité du Codex sur le lait et les produits laitiers
Comité sur les poissons et les produits de la péche
Groupe intergouvernemental spécial sur les jus de fruits et de légumes
Méthodes générales pour la détection d’ aliments irradiés
Comité du Codex sur les additifs alimentaires et les contaminants
Comité du Codex sur les fruits et |égumes transformés

A. COMITE DU CODEX SUR LESGRAISSESET LESHUILES
Projet de norme pour les matiéres grasses tartinables et les mélanges tartinables (a |’ étape 6)

ALINORM 03/23
ANNEXE VI

SITUATION EN CE QUI CONCERNE L’APPROBATION DESMETHODESD’ANALYSE ET D’ECHANTILLONNAGE

PRODUIT DISPOSITION METHODES PRINCI PE Note Type Situation
Matidres gr IUPAC 2.632, AOAC
tartinables et mdlanges Plomb 994.02 ou I§(_)_12193: Spect_rophotometne d absorpnon I A
tartinables 1994 (en révision) ou atomique (four au graphite)
AOCS Ca 18c¢-91.
Sous réserve de mise au point
Arsenic AOAC 986.15 SAA définitive des dispositions I AP
relativesal’arsenic
Le CCFO indiquera une méhode
Teneur en matiere IUPAC 2.310, AOAC Gravimétrie puis chromatographie | de calcul car laméthode citée est
o 990.27 ou AOCS Ca s L I AP
grasse laitiere en phase gazeuse destinée ala détermination de
5¢-87 (97) - :
I’ acide butyrique
Vitamine A AOAC 992.04 CLHP 0 A
Vitamine D AOAC 981.17 CLHP 0 A
Vitamine E IUPAC 2.432 o CLHP I A

SO 9936: 1997




B. COMITE DU CODEX SUR LESPRODUITS CACAOTESET LE CHOCOLAT

Projet de norme pour le chocolat et les produits cacaotés (al’ étape 8)
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PRODUIT DISPOSITION METHODES PRINCIPE Note Type | Situation
) N |OCCC 5-1962
Chooalat et produits jener A malae | AOAC 94534 Titrimérie/Disillation ! A
cacao g 925.41B; 920.80
Teneur en matiere
Chocolat et produits grasse végétale autre o | A
cacaotés que le beurre de Vair a-tessous
cacao
1. Détermination dela partie centrale et del’ enrobage des chocolats fourrés
Toutes les méthodes approuvées pour le type de chocolat utilisé dans |’ enrobage et celles approuvées pour |etype de garniture intérieure concernée
2. Détermination delateneur en matiere grasse végétale autre que le beurre de cacao du chocolat et des produits a base de chocolat

Les méhodes d' analyse suivantes sont les meilleures méthodes disponibles pour le moment. Des perfectionnements constants sont nécessaires. La
documentation permettant d’identifier le type de mélanges commerciaux de graisses végétales autres que le beurre de cacao utilisés doit pouvoir étre fournie
ala demande des autorités compétentes.

Détection des graisses végétales autres que le beurre de cacao dansle chocolat
Détecter la compodtion en stéroles des grai sses végétal es raffinées g outées au chocolat par la méthode AOCS Ce 10/02 (02).

Détermination quantitative des graisses végétales autres que le beurre de cacao™

Détermination des triacyglycérols (C50, C52, C54) présents dans les beurres de cacao et les graisses végétales autres que le beurre de cacao par GC-FID
dans J. Amer. Oil Chem. Soc. (1980), 57, 286-293. Dans le chocolat au lait, il est nécessaire d’ appliquer une correction pour tenir compte de la présence de
matiére grasse laitiere.

e|nterprétation:

Lorsque la nature des graisses végétales autres que le beurre de cacao est connue, la teneur en graisses végétales autre que le beurre de cacao est calculée
selon la méthode du J. Amer. Oil Chem. Soc. (1980), 57, 286-293.

Lorsque la nature des graisses végétales autres que le beurre de cacao est inconnue, la teneur en graisses végétales autre que le beurre de cacao est calculée
selon laméthode du J. Amer. Oil Chem. Soc. (1982), 61 (3), 576-581.

- Cette méthode a pour objet de mesurer les graisses végétales qui sont des équivalents du beurre de cacao (EBC) i.e. des triglycérides du type SOS. Les autres graisses végétales ne
peuvent étre gjoutées que dans de trés faibles proportions du fait de propriétés physiques qui atérent le chocolat. La présence de ces graisses peut étre déterminée par des méthodes
traditionnelles comme les analyses d’ acide gras et de triacyglycérol.
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C. COMITE DU CODEX SUR LE LAIT ET LESPRODUITSLAITIERS
1. M éthodes d’ analyse renvoyéesau CCMMP
PRODUIT DISPOSITION METHODES PRINCIPE Note Type | Situation
Le CCMMP devrait indiquer si la
IDF 150:1991 Potentiométrie, méthode FIL détermine |’ acidité NA
SO 11869:1997 titrimétrie apH 8.30 totale ou |’ acide lactique comme
dans la disposition
Acide lactique L
Spectrophotométrie L
L aits AOAC 937.05 (pour I"acide Jactique 53 ﬁgmﬁf r(ciqe::irsaI ;lﬁr:qﬂ’sﬁrr:: ;%E(te 1 AP
fermentés AOAC 947.05 dans I? Iait_ et les pasy avoir deux méthodes de type |
produits laitiers)
Dénombrement des
Microorganismes IDE 149A:1997 coloniesa25°C, 30°C, | Le CCMMP devrait indiquer si une
congtituant la culture de (Annexe A) 37°Cet 45°Cen étude en collaboration a été effectuée NA
départ fonction du ferment en | et selon quel type de méthode
guestion
Sreptococcus
thermophilus & .
. . | IDF 117B:1997 Dénombrement des N . .
Y aourt Lactobacill us_del brueckii 1SO 7889 colonies 237°C Méme question gue ci-dessus NA
subsp. Bulgaricus
>= 10’ cfulg
Sreptococcus
thermophilus & )
Y aourt Lactobacillus delbrueckii : gg 34212.21991 Testsd'identification Méme question que ci-dessus NA

subsp. bulgaricus
>= 10’ cfu/g
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2. M éthodes d’ analyse proposées pour lesnormesen coursd’ élaboration (avancéesal étape’5 ou 8)
PRODUIT DISPOSITION METHODES PRINCIPE Note Type | Situation
Cremeset g
R " . SO 8968-1 | IDF20-1:2001 | Titrimétrie
cremes Protéine de lait ) I A
or épar ées AOAC 991.20 (Kjeldahl)
Lactosérum " . SO 8968-1 | IDF 20-1:2001 | Titrimétrie
enpoudre | Proteinedelatt AOAC 991.20 (Kjeldahl modifié) ' A
Eau (al’exclusion de
) p IDF 26A:1993 C
I eau r@ul_tant dela AOAC 927 05 Gravimétrie I A
cristallisation du lactose)
Laits " SO 8968-1 | IDF 20-1:2001 | Titrimétrie
fermentes | rotene AOAC 991.20 (Kjeldahl) ' A
1SO 1211:1999
Matiére grasse laitiere IDF 1D:1996 Gravimétrie I A
AOAC 905.02
3. Amendements aux méthodes d’ analyse citées dans|es normes adoptées
PRODUIT DISPOSITION METHODES PRINCIPE Note Type | Situation
Cottage Matiére grasse laitiere IDF 126A:1988 Gravimétrie | A
cheese (sur extrait sec) SO 8262-3:1987 (Weibull-Berntrop)
Eromages :gg 22\31119%285 Gravimétrie, Le CCMMP devrait expliquer la
rromag Extrait sec (matiéres . dessiccation a différence de résultats par rapport NA
individuels siches totales) AOAC 926.08 APPLICABLE 102°C 3 la méthode précédente
A TOUS LES FROMAGES P
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D. COMITE SUR LESPOISSONSET LESPRODUITSDE LA PECHE

Projet de norme pour lesanchois salés séchés bouillis (al’ é&ape 8)

PRODUIT DISPOSITION METHODES PRINCIPE Note Type | Situation
Anchois saés : e Préciser « chlorure exprimé en chlorure de
séchés bouillis Chlorure de sodium AOAC 937.09 Titrimétrie sodium » I A
Le CCFFP doit donner des précisions car la
Activitéde I’ eau AOAC 978.18 méthode proposée s applique aux légumes NA
en conserve
Cendre insoluble dans (I\j/laitshloederg_egtn(tjz Le CCFFP devrait donner des indications NA
' acide Proj sur la validation de la méthode
norme
E.  GROUPE INTERGOUVERNEMENTAL SPECIAL SUR LESJUSDE FRUITSET DE LEGUMES
Voir le point 6 del’ ordre du jour au par. 54.
F. METHODES GENERALES CODEX SUR LA DETECTION DESALIMENTSIRRADIES
PRODUIT DISPOSITION METHODES PRINCIPE Note Type | Situation
Aliments Détection d’ aliments Spectroscopie par résonance du SPIN
contenant du irradiés contenant des EN 13708:2001 dlectron uz P 1 A
sucrecristalisé | sucrescristallisés q
Aliments o -
contenant des D ete_cyon d aliments EN 13751:2002 Luminescence photostimulée I A
. irradiés
silicates
',:' Nes hefb.es’ Détection d’ aliments EN 13783:2001 C/:o_mme direct sur mgmbr ane par Méthode de
épices et viande irradiés NMKL 137 (2002) épifluorescence/numération sur plague dection Il A
hachée crue (DEFT/APC)
Aliments e . - ,
contenant de | DEtection d'aliments EN 13784:2001 Epreuve de ' ADN « Comet » manodede i (A
I' ADN irradiés ion
Aliments Détection d’ aliments EN 1788:1996
contenant des irradiés contenant des EN 1788:2001 Thermoluminescence mis & ou.r 1 A
silicates silicates :




G. COMITE DU CODEX SUR LESADDITIFSALIMENTAIRESET LESCONTAMINANTS
1) Additifsalimentaires
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PRODUIT DISPOSITION METHODES PRINCIPE Note Type | Situation
Aliments Sulfites EN 1988-1: 1998-02 Partie 1. Méthode Monier-Williams i A
individuels* AOAC 990.28 optimisée
Aliments . EN 1988-2 : 1998-02  m s .
individuels? Sulfites NMKL 135 (1990) Partie 2: Méthode enzymatique 1 A
Edulcorants de . EN 1376 : 1996-09 o
table Saccharine (confirmée en 2001) Analyse spectrométrique 1 A
Edulcorants de EN 1377 : 1996-09 o
table Acesulfame K (confirmée en 2001) Analyse spectrométrique [l A
Edulcorants de Aspartame EN 1378 : 1996-09 Chromatographie en phase liquide a I A
table » (confirmée en 2001) haute résolution
Préparation . L
. . EN 1379 : 1996-09 Chromatographie en phase liquide a
edulcqrante de Cyclamate et saccharine (confirmée en 2001) havtte résolution [l A
table liquide

. AcesulfameK, . Chromatographie en phase liquide a
Tousles aliments Aspartame EN 12856 : 1999-04 haute résolution [l A

1

Maislessivé, jus de fruits, poissons et fruits de mer

2 Vin, pommes séchées, jus de citron, flocons de pommes deterre, raisi nsblonds, biére
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Chromatographie en phase liquide a

Saccharine EN 12856 : 1999-04 Lo e | A
haute résolution
. ) Chromatographie en phase liquide a
Tous lesaliments Cyclamate EN 12857 : 1999-04 haute résolution [l A
Précédemment
approuvée en
Cyclamate NMKL 123 (1998) Spectrophotométrie tant que 1 A
méthode du type
1
Touslesaliments Nitrates et/ou nitrites EN 12014-1:1997-04 Partie 1- Considérations générales A
Détermination spectrométrique de la
. . . . ENV 12014-3:1998-06 | teneur en nitrates et en nitrites des 4
Produits carnés Nitrates et/ou nitrites Partie 3 prodlits carnés aprés réduction 1 AP
enzymatique des nitrates en nitrites
ENV 12014-4:1998-06
Produits carnés Nitrates et/ou nitrites Partie 4 Chromatographie par échange d’ions 1 AP
NMKL 165 (2000)
2) Contaminants
Céréales et produits : EN IS0 15141-1:1998- Chromatographie en phase liquide &
o Ochratoxine A 10 ! : e [l A
dérives Partie 1 haute résolution avec gel desilice

3

4

et misesajour I'an prochain)

Laméhode NMKL 122(1987) pour la saccharine dans les boissons et |es confiseries a été approuvée en tant que méthode du type I (1997)

Les méthodes actuel lement utilisées pour les nitrites sont AOAC 973.31 comme méthode du type |1 et 1SO 2918.1975 comme méthode du type IV (méthodes qui seront revalidées
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NMKL 143 (1997)

Chromatographie en phase liquide a

EN 1SO 15141-2:1998- ! . . Il A
10 Partie 2 haute résolution avec bicarbonate
L s Chromatographie en phase liquide a
Céreal s fru[tg acoaue | somme des aflatoxines EN 12955 : 1999-07 haute résolution avec dérivatisation
et produits dérivés (y ] A
. . B1, B2, G et G, 1SO 16050° post-colonne et nettoyage par colonne
compris les arachides) o immunoaffinité
3) Autres méthodes
PRODUIT DISPOSITION METHODES PRINCIPE Note Type | Situation
. . . . i EN 12014-1:1997-04 Partie Ces méthodes ne
Produits alimentaires Nitrates/Nitrites 1: Considérations générales correspondent pas aLix NA
EN 12014-2:1997-04 . dispositions examinées
Partie 2 Complexe mmun par les Comités du NA
Détermination enzymatique de la Codex.
EN 12014-5:1997-04 teneur en nitratesd aliments L es méthodes
. : : contenant des légumes destinés auX | concernant les résidus NA
Légumes et produits . i Partie 5 : e >
o Nitrates/Nitrites nourrissons et aux enfants en bas de pesticides rel évent
dérivés . p
age du Comitésur les
Chromatographie a dution continue | résidus de pesticide
EN 12014-7-1998-06 pour ladétermi Qatlon de Iatenel_Jr
: en nitrates des légumes et produits NA
Partie 7 i < .
dérives aprés réduction du
cadmium
EN 1528-1: 1996-10
Aliments gras Pesticides et BPC (confirmée en 2001) Partie NA

> A paraitre en 2003

1. Considérations générales
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Partie 2 :

EN 1528-2: 1996-10

Extraction de la matiére grasse, des
pesticides et des BPC et
détermination de lateneur en
matiere grasse

Partie 3 :

EN 1528-3: 1996-10

Méthodes de nettoyage

Partie 4 :

EN 1528-4: 1996-10

Détermination, tests de
confirmation, divers

Chromatographie en phase liquide a

. Fumonisines B, et . :
Mais B ! EN 13585 : 2001-11 haute résolution avec nettoyage par NA
2 extraction liquide-solide
Note: lesméthodes actuellement utiliséespar le Codex pour les aflatoxines sont les suivantes
PRODUIT DISPOSITION METHODES PRINCIPE Note Type
Mai : : | . - R_ayeqa_rll n’existe pas de m
! cotonne-Holaday-Velaseo dispositions
G;Zﬁgﬂg (destinées & une transformation Aflatoxinestotales | AOAC 975.36 Minicolonne de Romer Il
ﬁigﬁr;?g (destinées a une transformation Aflatoxinestotales | AOAC979.18 | Minicolonne Holaday-Velasco I
Arachides (crues) Aflatoxinestotales | AoaC 991.31 Colonne d' immunoaffinité (Aflatest) I
Aflatoxinestotales AOAC 993.17 Chromatographie sur couche mince m

Arachides (crues)
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H. COMITE DU CODEX SUR LESFRUITSET LEGUMES TRANSFORMES
1) M éthodes d’ analyse générales pour lesfruitset Iégumes transformés
PRODUIT DISPOSITION METHODES PRINCI PE Note Type Situation
Fruits et legumes Calcium AOAC 968.31 Titrimétrie Remplace CAC/RM 38-1970 I A
transformeés
Fruits & |6qumes Conserver laméthode actuelle
tran sformeég Supprimer lesréférences aux « récipients
(a1’ exception des Remplissage desrécipients | CAC/RM 46-1972 | Pesage métalliques » et sereporter alanorme 1SO 90.1:1986 | | A
SXCEp pour la détermination de la capacité des conteneurs
cornichons) .
en métal
Liquide de couverture
Fruits et [égumes > 10°Brix AOAC 93212 . o
transformeés Petits fruits en conserve 1SO 2173:1978 Refractométrie I A

(framboi ses, fraises)




PRODUIT

DISPOSITION

METHODES

PRINCI PE

Note

Type

Situation

Fruits et [égumes
transformés

Chlorure de sodium

SO 3634:1979

Potentiométrie

La disposition doit ére formulée comme suit :
« chlorure exprimé en chlorure de sodium »

Fruits et [égumes
transformés

Détermination du poids égoutté
- Méhode |

AOAC 968.30

Pesage

Remplace CAC/RM 36-1970. Les modifications qu'il
est proposé d’ apporter alaméthode AOAC sont les
suivantes:

- Amender la Section 2.1 Spécifications pour lestamis
circulaires, comme suit : 5 le poids total du contenu est
inférieur a +5kg—34b) 1 kg. (2 Ib) utiliser un tamis.
Amender la deuxiéme phrase de la Section 3.
Procédure, comme suit: Sans secouer |e contenu,
incliner le tamis d’ approxi mativement 20° par rapport
al"horizontale pour faciliter I’ écoulement

- Insérer une nouvelle phrase alafin du paragraphe,
comme suit ; « Cette détermination doit étre effectuée a
20°C £5°C. »

Lesinstructions omettent deux étapes importantes: 1)
le pesage du conteneur rempli; et 2) le pesage du
conteneur vide sec. Les deux poids sont nécessaires
pour caculer |e poids égoutté en pourcentage (teneur
en extrait sec) et/ou le liquide en pourcentage

Le Comité de produits doit donner des précisions sur
les amendements a apporter aux sections 2.1 et 2.2.

NA

Fruits et [égumes
transformés

pH

AOAC 981.12
SO 11289:1993

Potentiométrie

Le Comité de produits doit identifier les dispositions et
les normes concernées et envisager d' appliquer la
norme | SO 1842:1991 aux fruits et |égumes
transformés

NA
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PRODUIT DISPOSITION METHODES PRINCIPE Note Type | Situation
. Méthode
Fruits et [égumes Sulfites Eglgégggl ' Monier- Méthode générale pour |es sulfites telle qu’ approuvée i A
transformés AOAC 990.28 Wi I_I iam:s danslasection G.1 ci-dessus
optimisee
Fruits et légumes Extraits secs totaux AOAC920.151 | Gravimétrie | A
transformeés
2) Méthodesd’ analyse mentionnées dansles projetsde norme
PRODUIT DISPOSITION METHODES PRINCIPE Note Type | Situation
Produits agueux a Soustraction des
. Teneur en eau extraits secs totaux Calcul NA
base de noix de coco de 100
Soudraction des
Produits agqueux a . matiéres grasses
base de noix de coco Solides non gras totales des extraits Caleul NA
Secs totaux
Cette méthode s applique au lait, et
. R AOAC 989.05 o T .
Produits agueux a .\ - ’ L le Comité doit préciser si elle est
base de noix de coco Matiéeres grasses totales (net’h_O(_JIe IDF/AOAC | Extraction al’ éther applicable aux produits & base de NA
averifier noix de coco
Cette méthode s applique au lait, et
Produits agueux a . . le Comité doit préciser si elle est
base de noix de coco Extraits secs totaux AOAC 990.20 Extraction au four applicable aux prodits 4 base de NA
noix de coco
Fruits anoyaux en o . AOAC 968.30 . Méthode générale pour les fruits et
conserve Poids egoutte 1S0:2173:1978 Gravimetrie [égumes transformés I A
Fruits anoyaux en . . - Méthode générale pour les fruits et
consarve Solides solubles AOAC 932.14C Réfractométrie |égumes transformés I A
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PRODUIT DISPOSITION METHODES PRINCIPE Note Type | Situation
Le Comité de produits devrait
. . . NMKL 103 (1984) Chromatographie en | envisager des méthodes plus
Marinades Acide benzoique AOAC 983.16 phase gazeuse modernes (chromatographie en phase . A
liquide) comme NMKL 124 (1997)
Spectrophotométrie
. . d’ absorption
Marinades Plomb SO 6633:1984 atomique sans v AP
flamme
Le Comité de produits devrait
. NMKL 103 (1984) Chromatographie en | envisager des méthodes plus
Marinades Sorbate AOAC 983.16 phase gazeuse modernes (chromatographie en phase . A
liquide) comme NMKL 124 (1997)
. . Voir méthode générale pour les
Marinades Anhydride sulfureux sulfites (Section G.1)
Le Comité de produits devrait
Etain envisager d' utiliser la méthode
Marinades SO 2447:1998 Spectrophotométrie | générale Codex AOAC 980.19 et NA
< 250 mg/kg : ) .
expliquer pourguoi cette méethode est
proposee

Il est proposé de supprimer les méthodes de détermination de I acidité, du sel et du poids égoutté, car ces dispositions ne figurent pas dans le projet de norme

pour les marinades.
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ALINORM 03/23
ANNEXE VII

AVANT-PROJET DE DIRECTIVES CONCERNANT L’EVALUATION, EN VUE DE LEUR
CONFIRMATION, DES METHODES D’ANALYSE

(a I’étape 3 de la Procédure)
CHAMP D’APPLICATION

1. Les présentes directives constituent un cadre pour 1’évaluation des méthodes d’analyse en vue de
leur confirmation.

2. Les présentes directives visent a aider les pays a se conformer aux exigences en matiere de
commerce de denrées alimentaires visant a protéger le consommateur et a promouvoir un commerce
équitable.

3. Les laboratoires auxquels il est fait appel pour I’évaluation doivent &tre conformes aux Directives
Codex CAC/GL 27 relatives a la compétence des laboratoires d’essais auxquels il est fait appel dans le cadre
de I’importation et de I’exportation de denrées alimentaires.

4. Si une méthode d’analyse a été approuvée par le Codex, elle doit étre utilisée de préférence a toute
autre.

CRITERES

5. Les laboratoires auxquels il est fait appel pour le contrdle des importations et des exportations de

denrées alimentaires doivent évaluer les méthodes en fonction des critéres ci-apres:

e justesse

e applicabilité (matrice, étendue des concentrations et préférence donnée aux méthodes « générales »)
e limites de détection/détermination, le cas échéant

e linéarité

o fidélité; répétabilité intralaboratoire, reproductibilité interlaboratoire (dans le méme laboratoire et

entre plusieurs laboratoires), déduite de données d’essais en collaboration plutdt que sur la base de
considérations de I’incertitude des mesures

e récupération
o sélectivité (effets d’interférence, etc.)
e sensibilité

6. Ces critéres sont définis et leur estimation est expliquée ci-apres.

JUSTESSE
Définition
(en tant que concept)

L’étroitesse de ’accord entre la valeur obtenue et la valeur de référence reconnue.

Note :

Appliqué a une série de résultats d’essais, le critére de justesse suppose une combinaison d’éléments
aléatoires et un élément d’erreur ou de biais systématique commun {ISO 3534-1}. Lorsque I’élément
d’erreur systématique doit étre obtenu, a I’aide d’un processus incluant une erreur aléatoire, I’élément erreur
aléatoire augmente avec la propagation de I’erreur de mesure et est, au contraire, réduit par la répétition.

(en statistique)

Etroitesse de ’accord entre un résultat obtenu et la valeur de référence acceptée. {ISO 3534-1}

Note:
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La justesse, en statistique, s’applique a un résultat d’essai final unique; en tant que concept, elle s’applique a
une valeur unique, répétée ou moyenne.

Estimation

On utilisera chaque fois que possible des substances de référence étalonnées pour déterminer la justesse de la
méthode d’analyse.

[proposition de la Suéde a CEN TC275 et WG10]

Si des substances de référence certifiées sont utilisées a 1’occasion d’un exercice d’évaluation d’une
méthode, la valeur moyenne déterminée peut étre comparée a la valeur moyenne connue en calculant 1’écart
réduit.

(X obtenu Xcertifié)

2 2
o O certifié
obtenu +

n n

=

obtenu certifié

ou, si ’on ne dispose pas de données sur 1’écart type de la substance de référence certifiée, des données
indiquant une limite de confiance de 95 pour cent peuvent tenir lieu d’estimation de 1’écart-type de la
substance de référence certifiée.

(X obtenu Xcertifié )

ngtenu + (Cljz
n 2

obtenu

=

Un écart réduit dans I’étendue |z|<2 est considéré comme satisfaisant.

APPLICABILITE

Définition

Les échantillons analysés, matrices et concentrations pour lesquels une méthode d’analyse donnée peut étre
utilisée de maniére satisfaisante afin déterminer la conformité avec une norme Codex.

Note:

Outre la description de I’étendue du comportement satisfaisant pour chaque facteur, 1’énoncé de
I’applicabilité (champ d’application) peut aussi inclure des avertissements concernant une éventuelle
interférence par d’autres analytes, ou I’inapplicabilité a certaines matrices et situations.

Estimation

Celle-ci doit décrire les substances a analyser, les matrices et les concentrations pour lesquelles la méthode
d’analyse peut étre utilisée de manicre satisfaisante pour déterminer la conformité avec une norme Codex.
Elle peut aussi inclure des avertissements quand a une éventuelle interférence par d’autres analytes ou
I’inapplicabilité a certaines matrices et situations. Le carré de Youden, plan factoriel fractionné, est
fréquemment utilisé pour évaluer ’applicabilité/robustesse.



119
SEUILS DE DETECTION/DETERMINATION

Définition: seuil de détection

Le seuil de détection est défini traditionnellement comme blanc de terrain + 30, ou o est I’écart type du
signal de valeur du blanc de terrain (définition de 'TUPAC).

Toutefois, une autre définition qui élimine la plupart des objections a 1’approche susmentionnée (a savoir,
que la forte variabilité a la limite de mesures ne peut jamais étre surmontée) consiste a partir de la valeur
arrondie de 1’écart type de la reproductibilité, quand il n’est plus contrélable (lorsque 3 or = 100 pour cent;
or = 33 pour cent, arrondi a 50 pour cent en raison de la forte variabilité). Une telle valeur est directement
liée a la substance soumise a I’analyse et au systéme de mesure et ne dépend pas du systéme de mesure local.

Définition: seuil de détermination
Comme pour le seuil de détection, avec 66 ou 106 plutét que 3c.

Toutefois, une autre définition correspondant a celle proposée pour le seuil de détection consisterait a utiliser
or = 25 pour cent. Cette valeur n’est pas tellement différente de celle attribuée au seuil de détection puisque
la détection supérieure se confond avec la limite de détermination inférieure.

Estimation

Lorsque les mesures sont effectuées a des niveaux treés faibles de concentration de la substance a analyser ou
de la valeur d’une propriété, comme dans 1’analyse des traces, il importe de connaitre la plus faible
concentration de la substance a analyser ou valeur d’une propriété susceptible d’étre détectée avec un
minimum de fiabilité par la méthode. Cette condition est importante de méme que 1’examen des problémes
qui y sont associés, car la probabilité de la détection ne passe pas brutalement de zéro a I’unité du fait du
franchissement d’un seuil donné. Les problémes ont fait 1’objet d’études statistiques détaillées et plusieurs
critéres de décision ont été proposés.

Aux fins de la validation, il est normalement suffisant d’indiquer le niveau auquel la détection devient
problématique. A cet effet, I’approche « blanc + 3s » suffit généralement. Lorsqu’il s’agit de s’assurer du
respect d’un réglement ou d’une spécification, une approche plus exacte, telle que celle décrite par I’'TUPAC
et d’autres, sera sans doute plus approprice. Il est recommandé aux utilisateurs de citer la convention qu’ils
ont utilisée pour fixer un seuil de détection.

Seuil de détection (LOD) - Aide mémoire

Analyse a effectuer Calcul a effectuer a partir des données
a) 10 échantillons témoins indépendants mesurés Ecart type empirique « s » de a) valeurs du blanc de
une fois chacun I’échantillon témoin ou b) valeurs de 1I’échantillon

témoin fortifié
ou

b) 10 échantillons témoins indépendants fortifiésa  Exprimer le seuil de détection comme la

la concentration la plus faible acceptable, mesurés concentration de la substance a analyser

une fois chacun correspondant a a) la valeur moyenne de
I’échantillon témoin + 3s ou b) 0 + 3s

Cette approche part du principe qu’un signal supérieur de plus de 3s a la valeur de I’échantillon témoin ne
peut découler de I’échantillon témoin que dans beaucoup moins de 1% des cas, et doit donc provenir d’une
autre source comme le mesurande. L’approche a) n’est utile que lorsque 1I’échantillon témoin donne un écart
type différent de zéro. Il peut étre difficile de se procurer un véritable échantillon témoin.

¢) 10 échantillons témoins indépendants fortifiésa  Ecart type empirique « s » des valeurs de

la concentration acceptable la plus faible, mesurés I’échantillon témoin fortifié

une fois chacun
Exprimer le seuil de détection en tant que
concentration de la substance a analyser
correspondant a la valeur de 1’échantillon témoin
+4.65s

(découle de la vérification de I’hypothése)
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Par « concentration acceptable la plus faible », on entend la concentration la plus faible pour laquelle un
degré acceptable d’incertitude peut étre obtenu.

En suivant la pratique habituelle, a savoir, évaluer 1’échantillon et le blanc séparément et effectuer une
correction en soustrayant la concentration de la substance a analyser correspondant au blanc de la
concentration correspondant a 1’échantillon.

Si les mesures sont effectuées dans des conditions de répétabilité, cela donne également une mesure de la
précision de la répétabilité (Annexe A, A20).

Le seuil de détermination est au sens strict la concentration de la substance a analyser la plus faible qui
puisse étre déterminée avec un niveau acceptable de fidélité et de sincérité de la répétabilité. Le seuil de
détermination est également défini par diverses conventions comme la concentration de la substance a
analyser correspondant a la valeur du blanc plus 6 ou 10 écarts type de la moyenne du blanc.

Note: Ni le seuil de détection, ni le seuil de détermination ne représentent les niveaux auxquels ’analyse
quantitative est impossible. Simplement, la fréquence des incertitudes associées n’est pas loin d’étre
comparable avec le résultat effectif dans la zone du seuil de détection.

Limite de détermination (LoQ) - Aide mémoire

Analyse Calcul a partir des données
a) 10 échantillons témoins indépendants mesurés Ecart type de I’échantillon « s » de la valeur de
une fois chacun. I’échantillon témoin.

Exprimer la limite de détermination en tant que
concentration de la substance a analyser
correspondant a la valeur de 1’échantillon témoin
plus, soit :

1) 68, soit ii) 10s
11 peut étre difficile d’obtenir un véritable
échantillon témoin.

b) Fortifier des parties aliquotes d’un échantillon Calculer I’¢cart type « S » de la valeur de la
témoin a diverses concentrations de la substance &  substance a analyser pour chaque concentration.
analyser proches du seuil de détection. Représenter graphiquement S par rapport a la

concentration et attribuer une valeur au seuil de
détermination par inspection.

Mesurer une fois chacune 10 répétitions Exprimer le seuil de détermination en tant que

indépendantes a chaque concentration. concentration de la substance a analyser la plus
faible qui puisse étre déterminée avec un niveau
acceptable d’incertitude.

Normalement, le seuil de détermination fait partie de 1’étude visant a déterminer la plage de mesure. Il ne
devrait pas étre déterminé par extrapolation en-dessous de 1’échantillon témoin fortifié¢ a la concentration la
plus faible.

Si les mesures sont effectuées dans des conditions de répétabilité, on obtient également une mesure de la
précision de la répétabilité a cette concentration.

LINEARITE

Definition

Par linéarité, on entend [’aptitude d’une méthode d’analyse, sur une étendue donnée, a provoquer une
réaction ou des résultats instrumentaux proportionnels a la qualité de la substance analysée a déterminer dans

I’échantillon de laboratoire. Cette proportionnalité est exprimée par une expression mathématique définie a
priori. Les limites de la linéarité¢ sont les limites expérimentales des concentrations entre lesquelles un
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modele de calibrage lingaire peut &tre appliqué avec un niveau de confiance connu (généralement considéré
comme ¢€gal a 1 pour cent).
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Estimation

Pour toute méthode quantitative, il est nécessaire de déterminer I’étendue des concentrations de la substance
ou des valeurs de la propriété a laquelle la méthode est applicable. On notera qu’il s’agit de 1’étendue des
concentrations ou des valeurs d’une propriété dans les solutions effectivement mesurées plutdt que dans les
échantillons d’origine. A I’extrémité inférieure de 1’étendue des concentrations, les facteurs limitants sont les
valeurs des seuils de détection et/ou d’analyse quantitative. A Iextrémité supérieure de 1’étendue des
concentrations, les limites seront imposées par divers effets dépendants du systéme de réaction de
I’instrument.

A P’intérieur de I’étendue de mesure, il peut exister une échelle de réaction linéaire. A 1’intérieur de 1’échelle
linéaire, la réaction sera en relation linéaire avec la concentration de la substance ou la valeur de la propriété.
L’étendue de cette plage peut €tre établie au cours de 1’évaluation de 1’étendue de mesure. On notera que les
calculs de régression ne suffisent pas a établir la linéarité. A cette fin, une inspection visuelle de la ligne et
des résidus peut étre suffisante; des tests objectifs, tels que les tests de validité de I’ajustement, sont meilleurs
encore. En régle générale, les vérifications de la linéarité exigent des points pour au moins 10 concentrations
ou valeurs différentes.

Une évaluation de 1’étendue de mesure et de 1’échelle linéaire est également utile pour planifier le calibrage
nécessaire lorsqu’on utilise la méthode quotidiennement. Il est souhaitable d’étudier la variance sur toute
I’étendue de mesure. A Dintérieur de I’échelle linéaire, un point de calibrage peut suffire pour établir
I’inclinaison de la ligne de calibrage. Ailleurs dans 1’étendue de mesure, un étalonnage multipoint (de
préférence 6+) sera nécessaire. Le rapport de la réaction instrumentale a la concentration n’a pas a étre
parfaitement linéaire pour qu’une méthode soit efficace, mais la courbe doit étre répétable d’un jour sur
I’autre. On notera que 1’étendue de mesure et 1’échelle linéaire peuvent étre différentes pour des matrices
différentes, selon I’effet des interférences découlant de la matrice.
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Etendue de mesure et échelle linéaire — aide-mémoire

Analyse Répétitions | Calculs a effectuer a partir des Observations
données
1. Blanc plus matériaux | 1 Représenter graphiquement la Dans I’idéal, les
de référence ou blancs réaction mesurée (en ordonnée) par différentes
fortifiés a diverses rapport a la concentration du concentrations devraient
concentrations mesurande (en abscisse). étre préparées
Examiner visuellement pour identifier | indépendamment les
I’échelle linéaire approximative et les | Unes des autres et non
limites supérieure et inférieure de pas a partir de parties
I’étendue de mesure. aliquotes de la méme
solution.
11 convient d’analyser au Passer au paragraphe 2. On aura une
moins 6 concentrations, confirmation visuelle de
plus le blanc la linéarité de 1’étendue
de mesure. Ce stade est
nécessaire pour vérifier
une étendue de mesure
considérée comme
linéaire et lorsqu’on a
I’intention d’utiliser un
étalonnage ponctuel.
2. Matériels de référence | 3 Représenter graphiquement la mesure | 11 est dangereux de

ou blancs fortifiés au
moins a 6 concentrations
différentes dans 1’échelle
linéaire

(en ordonnée) par rapport a la
concentration du mesurande (en
abscisse). Examiner visuellement les
valeurs aberrantes qui peuvent ne pas
étre reflétées dans la régression.

Calculer un coefficient de régression
approprié. Calculer et représenter
graphiquement les valeurs résiduelles
(différence entre la valeur y effective
et la valeur y prédite par la ligne
droite, pour chaque valeur x). Une
distribution aléatoire sur la ligne
droite confirme la linéarité. Des
tendances systématiques indiquent
une non linéarité.

supprimer les valeurs
aberrantes avant d’avoir
procédé¢ a une
vérification a I’aide de
déterminations
supplémentaires a des
concentrations proches.

Si la variance des
répliques est
proportionnelle a la
concentration, il convient
de calculer une
régression pondérée
plutdt qu’une régression
non pondérée.

Dans certaines
circonstances, il vaut
mieux essayer d’adapter
une courbe non linéaire
aux données. Les
fonctions autres que
quadratiques ne sont pas
conseillées en régle
générale.

3. Comme pour le seuil
de détermination (b)

Passer a 3.

Comme pour le seuil de
détermination.

Le seuil de détermination constitue
effectivement I’extrémité inférieure
de I’étendue de la mesure.

Travailler avec des
concentrations de plus en
plus faibles jusqu’a ce
que la précision et la
fidélité deviennent
inacceptables.
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FIDELITE
Définitions
L’étroitesse de I’écart entre des résultats d’essais effectués de maniére indépendante et dans les conditions

prescrites (ISO 3534-1)
Notes: (ISO 3534-1)

1. La fidélité ne dépend que de la loi des erreurs aléatoires et n’est pas liée a la valeur vraie, ni a la valeur
spécifiée.

2. Le degré de fidélité est en général exprimé par son contraire et calculé en tant qu’écart type des résultats
des essais. La précision est inversement proportionnelle a 1’écart type.

3. Par «résultats d’essais indépendants », on entend des résultats obtenus indépendamment de tous les
résultats précédents concernant le méme objet ou un objet similaire. Les mesures quantitatives de la
fidélité sont étroitement liées aux conditions stipulées. Les conditions de répétabilité et de reproductibilité
constituent des ensembles particuliers de conditions extrémes.

Répétabilité [reproductibilité]: Fidélité dans des conditions de répétabilité [reproductibilité] [ISO 3534-1]

Conditions de répétabilité: Conditions dans lesquelles des résultats successifs sont obtenus avec la méme
méthode sur une matiére identique soumise a essais dans le méme laboratoire par le méme opérateur avec le
méme appareil et dans un court intervalle de temps. [ISO 3534-1]

Conditions de reproductibilité: Conditions dans lesquelles des résultats individuels sont obtenus avec la
méme méthode sur une maticre identique soumise a essais, mais dans des conditions différentes (laboratoire
différent, opérateur différent, appareil différent). [ISO 3534-1]

Note:

Lorsque des méthodes différentes donnent des résultats qui ne différent pas sensiblement ou lorsque des
méthodes différentes sont autorisées compte tenu de la structure de I’expérience, comme dans une étude de
compétence ou une étude de certification de matiére pour 1’établissement d’une valeur de consensus pour un
matériel de référence, la « reproductibilité » peut étre I'une des caractéristiques des paramétres qui en
résultent. Les conditions doivent étre énoncées expressément.

Ecart type de répétabilité [reproductibilité]: L’écart type des résultats obtenus dans des conditions de
répétabilité [reproductibilité]. [ISO 3534-1]

Notes: [ISO 3534-1]

1. Mesure de la dispersion de la distribution des résultats dans des conditions de répétabilité
[reproductibilité].

2. De méme, la variance de répétabilité [reproductibilité] et le coefficient de variation de la répétabilité

(reproductibilité) peuvent étre définis et utilisés comme mesures de la dispersion des résultats dans des

conditions de répétabilité [reproductibilité].

Limite de répétabilité [reproductibilité]: Valeur au-dessous de laquelle est située, avec une probabilité de 95
pour cent, la valeur absolue de la différence entre deux résultats individuels obtenus dans des conditions de
répétabilité [reproductibilité]. [[SO 3534-1]

Notes:
1. Le symbole utilisé est r [R]. [ISO 3534-1]
2. Pour I’examen de deux résultats individuels obtenus dans des conditions de répétabilité
[reproductibilité] la comparaison doit étre effectuée avec la limite de répétabilité [reproductibilité]
r [R]=2.8 Sr [Sg] {ISO 5725-6,4.1.4}
3. Lorsque différents groupes de mesures servent de base aux calculs des limites de répétabilité

[reproductibilité] (désormais appelée la différence critique), des formules plus complexes sont
nécessaires (voir ISO 5725-6: 1994,4.2.1 et 4.2.2.).
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Estimation

Les valeurs de répétabilité et reproductibilité calculées peuvent étre comparées aux méthodes existantes et
une comparaison peut étre effectuée. Si les résultats sont satisfaisants, la méthode peut étre utilisée comme
méthode validée. S’il n’existe pas de méthode avec laquelle comparer les parameétres de précision, la
répétabilité et la reproductibilité théoriques peuvent étre calculées a partir de 1’équation de Horwitz sur des
concentrations jusqu’a 120 ug/kg ou avec I’équation modifiée a des niveaux inférieurs a 120 ug/kg et
supérieurs a 13,8 pour cent; comme suit:

o =0,22c si c<1,2x1077
o =0,02¢"* s 1,2x107 <c<0,138
o =0,01c"’ si ¢>0,138

Definition
Proportion de la quantité de la substance a analyser présente ou ajoutée aux matériaux analysés qui est
extraite et présentée pour analyse.

Estimation

Les méthodes d’analyse ne mesurent pas toujours la totalité de la substance visée présente dans 1’échantillon.
Les substances a analyser peuvent étre présentes dans les échantillons sous diverses formes qui n’intéressent
pas toutes I’analyste. La méthode peut étre congue délibérément de fagon a détecter une seule forme de la
substance a analyser. Toutefois, lorsque la méthode ne permet pas de déterminer toutes les formes de la
substance analysée présente dans 1’échantillon cela peut étre di a un probléme inhérent a la méthode. De
toute fagon, il convient d’évaluer la capacité de la méthode a détecter toutes les formes de la substance
présentes.

Dans la mesure ou 1’on connait rarement la quantité exacte de substance a analyser présente dans la portion
d’essai, il est difficile d’évaluer avec certitude 1’efficacité de la méthode d’extraction. L’une des méthodes
utilisées pour déterminer 1’efficacité de 1’extraction consiste a insérer dans des portions d’essais la substance
a analyser a des concentrations diverses, puis a extraire les portions fortifiées et & mesurer la concentration
de la substance. Cette méthode présente toutefois un inconvénient qui tient au fait que la substance introduite
de cette facon ne se sera sans doute pas aussi fortement intégrée que celle naturellement présente dans la
matrice de la portion soumise a analyse, de sorte que la technique risque de donner une impression trop
favorable de I’efficacité de I’extraction. Il s’agit, toutefois, de la fagon la plus commune de déterminer
I’efficacit¢ de la récupération et cette méthode est jugée acceptable. On gardera présent a |esprit
I’inconvénient décrit ci-dessus. Une autre solution consiste a effectuer des études de récupération sur des
matériaux de référence, si des matériaux adaptés sont disponibles. A condition que ceux-ci résultent de la
caractérisation de matériaux naturels plutét que de matériaux synthétisés dans lesquels la substance a été
introduite, 1’é¢tude de récupération devrait représenter de manicre assez fidele I’extraction des portions
soumise a analyse.
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Récupération — aide-mémoire

Analyse

Répétitions

Calculs a effectuer a
partir des données

Observations

Blancs de matrice ou
échantillons non fortifiés
et fortifiés avec la
substance a analyser a
diverses concentrations

Déterminer la
récupération de la
substance a analyser aux
diverses concentrations.
Récupération (en %) =

Les échantillons fortifiés
doivent étre comparés
avec le méme échantillon
non fortifié pour évaluer
la récupération nette de

(C1-C2)/C3 X 100 la fortification.

ou La récupération dans des
C1 = concentration échantillons fortifiés ou
déterminée dans des blancs de matrice
I’échantillon fortifié sera en général plus

C2 = concentration ¢lévée que dans les
déterminée dans échantillons réels, ou la
I’échantillon non fortifié | substance est plus

C3 = concentration de la | étroitement liée.
fortification

Matériaux de référence Déterminer la Selon la fagon dont les

certifiés récupération de la matériaux de référence
substance a analyser par | certifiés ont été produits
rapport a la valeur et caractérisés, il peut
certifiée étre possible d’obtenir
une récupération
supérieure a 100 pour
cent.
SELECTIVITE
Définition

La sélectivité est la mesure dans laquelle une méthode peut déterminer la présence d’une ou plusieurs
substances dans des mélanges ou matrices sans interférences avec d’autres éléments.

La sélectivité est le terme recommandé en chimie analytique pour exprimer la mesure dans laquelle une
méthode donnée peut déterminer la présence d’une ou plusieurs substances en présence d’interférences
provenant d’autres ¢léments. La sélectivité peut étre graduée. L utilisation du mot spécificité pour désigner
le méme concept doit étre évitée car elle préte a confusion.

Estimation

La sélectivité ou la spécificité évalue la fiabilité des mesures en présence d’interférences. La sélectivité
d’une méthode est en général déterminée en étudiant sa capacité a mesurer la substance visée dans des
portions d’essai dans lesquelles des interférences spécifiques ont été délibérément introduites (celles
considérées comme susceptibles d’étre présentes dans les échantillons). Lorsqu’on n’est pas certain que des
interférences soient déja présentes dans la substance, la sélectivit¢ de la méthode peut étre déterminée en
¢tudiant son aptitude a mesurer la substance par rapport a d’autres méthodes ou techniques indépendantes.
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Confirmation de I’identité et de la sélectivité/spécificité — aide-mémoire

Analyse Répétitions Calcul Observations

Analyser des 1 Utiliser les résultats Décider de la quantité de
¢chantillons et des obtenus grace aux preuves a I’appui
matériaux de référence techniques de raisonnablement

par la méthode en confirmation pour nécessaire pour assurer
question ou d’autres évaluer I’aptitude de la une fiabilité suffisante.
méthodes indépendantes. méthode a confirmer

I’identité de la substance
et son aptitude a mesurer
la substance
indépendamment des

interférences.
Analyser des 1 Examiner I’effet des Si la détection ou la
¢chantillons contenant interférences — la quantification est
diverses interférences présence de entravée par des
soupconnées en présence I’interférence renforce-t- | interférences, il faudra
des substances visées. elle, ou au contraire améliorer la méthode.

empéche-t-elle, la
détection ou la
quantification des
substances a mesurer.

SENSIBILITE

Définition

Modification de la réaction divisée par le changement correspondant dans la concentration d’une courbe
d’étalonnage, autrement dit la pente, s; de la courbe d’étalonnage.

Note:

Ce terme est aussi utilisé pour plusieurs autres applications analytiques, souvent a propos de la capacité de
détection, de la concentration donnant une absorption de 1 pour cent dans la spectroscopie de 1’absorption
atomique ou du ratio de positifs obtenus par rapport aux vrais positifs connus dans les tests immunologiques
et microbiologiques. Ces applications a la chimie analytique sont déconseillées.

Notes: [IUPAC-1987]

L. Une méthode est dite sensible si une faible variation de la concentration, ¢, ou de la quantité, q,
provoque une variation importante de la mesure, x, autrement dit quand la dérivée dx/dc ou dx/dq est
importante.

2. Bien que le signal s; puisse varier en fonction de la grandeur c; ou q;, la pente, s;, est en général

constante sur un éventail raisonnable de concentrations. S; peut aussi étre fonction de la ¢ ou q
d’autres substances présentes dans 1’échantillon.

Estimation

11 s’agit effectivement du gradient de la courbe de réponse, autrement dit de la modification de la réponse de
I’instrument correspondant a une modification de la concentration de la substance a analyser. Lorsque 1’on
s’est assuré que la réponse est linéaire par rapport a la concentration, autrement dit sur I’étendue linéaire de
la méthode, et que le point d’intersection de la courbe de réponse a été déterminé, la sensibilité est un
paramétre utile pour le calcul et I’utilisation de formules de quantification. La sensibilité est parfois utilisée
pour indiquer le seuil de détection, mais il s’agit généralement d’un abus.
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[Note: la plupart des recommandations énoncées dans I’ Annexe VII sont extraites de textes publi€s, en
particulier des documents suivants:

AOAC-I Peer Verified Methods, Policies and procedures, 1993, AOAC International, 2200 Wilson Blvd.,
Suite 400, Arlington, Virginia 22201-3301, USA.

W. J. Youden; Steiner, E. H. ‘Statistical Manual of the AOAC-Association of Official Analytical Chemists’,
AOAC-I, Washington DC, 1975, p35.

“The Fitness for Purpose of Analytical Methods: A Laboratory Guide to Method Validation and Related
Topics” Eurachem Guide, 1998, http://www.eurachem.ul.pt/guides/valid.pdf.

Nomenclature in evaluation of analytical methods, including detection and quantification capabilities
(TUPAC Recommendations 1995). Pure & Appl. Chem., 1995, 67, 1699-1723.

Detection in Analytical Chemistry — Importance, Theory and Practice. L. A. Curries, ACS Symposium Series
361, American Chemical Society, Washington DC 1988. Various chapters are recommended, particularly
Ch4 (Kirchmer, C. J.) and Ch 16 (Kurtz, D. A. et al.)

Analytical Methods Committee, “Recommendation for the Definition, Estimation and Use of the Detection
Limit”, The Analyst, 1987, 112, 199-204.

“Evaluation of Analytical Methods used for Regulation of Foods and Drugs”, W. Horwitz, Anal. Chem.
1982, 54 (1), 67A - 76A.

M. Thompson, Analyst, 2000, 125, 385-386.]
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