commission du codex alimentarius

w ORGANISATION DES NATIONS ORGANISATION &/ ﬁ
0 UNIES POUR LALIMENTATION MONDIALE V -
P

\k@ ET L’AGRICULTURE DE LA SANTE \l\\
N
BUREAU CONJOINT: Viale delle Terme di Caracalla 00153 ROME Tél: +39 06 57051 www.codexalimentarius.net Email: codex@fao.org Facsimile: 39 06 5705 4593
Point 8 de I’ordre du jour CXICF 10/4/8
Mars 2010

PROGRAMME MIXTE FAO/OMS SUR LES NORMES ALIMENTAIRES
COMITE DU CODEX SUR LES CONTAMINANTS DANS L’ALIMENTATION

4°™ session
Izmir, Turquie, 26 — 30 Avril 2010

AVANT-PROJET DES NIVEAUX MAXIMAUX POUR LES FUMONISINES DANS LE MAISET
LES PRODUITS DERIVES DU MAIS ET LES PLANS D’ECHANTILLONNAGE ASSOCIES

(N10-2009)

Les membres et observateurs du Codex souhaitant soumettre des observations a I’étape 3 sur la question
indiquée ci-dessus (Annexe | et annexe Il a ce document), y compris les éventuelles implications pour
leurs intéréts économiques, devraient le faire conformément a la procédure uniforme pour I’élaboration
des normes Codex et textes affiliés (Manuel de procédure de la Commission du Codex Alimentarius)
avant le 12 avril 2010. Les observations devraient étre adressées :

a avec une copie a :

Ms Tanja Akesson Secretary, Codex Alimentarius Commission,
Codex Contact Point Joint FAO/WHO Food Standards Programme,
Ministry of Agriculture, Nature and Food Quality Viale delle Terme di Caracalla,

P.O. Box 20401 00153 Rome, Italy

2500 EK The Hague Fax: +39 (06) 5705 4593

The Netherlands E-mail: codex@fao.org — de préférence -
Tel.: +31 70 378.4045

Fax: +31 70 378.6141

E-mail: t.z.j.akesson@minlnv.nl — de préférence -

HISTORIQUE

1. Lors de la 3°™ session du Comité du Codex sur les contaminants dans les aliments il est convenu de débuter des
activités sur I’¢tablissement des niveaux maximaux et les plans d’échantillonnage associes pour les fumonisines
(FB1 et FB2) dans le mais et dans les produits & base de mais' tel que cela a été approuvé lors de la 32°™ session
de la commission du Codex Alimentarius >. Le Comité est convenu en outré de demander au JECFA de réviser les
données toxicologiques et d’occurrence disponibles afin d’effectuer une réévaluation des fumonisines dans le
mais et les produits a base de mais et que, fondé sur le résultat de cette réévaluation du JECFA, le niveau maximal
pourra étre révisé'. Davantage de détails sur la discussion a propos de ce sujet peut étre trouvé dans le rapport de
la derniére session du Comité’.

2. Lors du développement de 1’avant-projet de niveaux maximaux et les plans d’échantillonnage associés, la
délégation brésilienne a recu des données d’incidence de 1’ Argentine, la Belgique, la Chine, la Finlande, le Japon,
le Niger, la Norvége, le Royaume-Uni et les Etats-Unis d’Amérique. Les courbes d’efficacité (OC) qui ont
constitué le fondement de la discussion sur les plans d’échantillonnage ont €té¢ soumises par les USA.

! ALINORM 09/32/41, para. 101, App.VIL.
2 ALINORM 09/32/REP, App. VI.
? ALINORM 09/32/41, paragraphes. 96-101.
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REQUETE POUR OBSERVATIONS

3. Les avant-projets de niveaux maximaux pour les fumonisines dans le mais et les produits a base de mais et les
plans d’échantillonnage associés sont présentés pour observations a 1’étape 3 dans les annexes I et II. L historique
des informations soutenant 1’avant-projet des niveaux maximaux et accompagnant les plans d’échantillonnage est
contenu dans 1’ Annexe III.
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ANNEXE |
ANNEXE |

AVANT-PROJET DE NIVEAUX MAXIMAUX POUR LES FUMONISINES (FB1 + FB2)
DANS LE MAIS ET LES PRODUITS A BASE DE MAIS

Les niveaux maximaux suivants de fumonisines (FB1 + FB2) dans le mais et les produits a base de mais sont
présentés pour observations et examen par le Comité.

Produit Niveau maximal pour les
fumonisines (FB1+FB2), mg/kg
Corn/grain de mais, non 5
transformé
Corn/farine de mais /semoule 2
Grain de mais éclaté 2
Aliment pour nourrissons a
. 0.5
base de mais
Céréales a base de mais, 1
produits de grignotage et chips

Considérant:

(@)

(b)

(©

(d)

Les données fournies par les gouvernements nationaux ont permis de conclure que, dans la plupart des
pays, I’incidence des fumonisines dans les grains de corn/mais et dans la farine de corn est élevé, avec
une moyenne du niveau de la fumonisine B1+B2 d’environ 1 et 0.5 mg/kg, respectivement. L’ ingestion
totale des fumonisines issue de la consommation des grains du corn/mais et des produits associés, y
compris la farine de corn, & ces niveaux de contamination ont atteint la DJMTP pour les régimes H et 1,
ce qui comprend les pays en Afrique et en Amérique latine. Tandis qu’en Afrique, le mais est sujet a une
transformation peu importante et est généralement produit localement, dans certains pays en Amérique
latine, il existe une consommation €levée de produits a base de mais nixtamalisé.

Le niveau moyen des fumonisines dans les céréales de petit déjeuner variait largement selon les pays,
atteignant 0.51 mg/kg de fumonisine B1+FB2 aux Etats-unis. Il est important d’indiquer que les
fumonisines liées dans les produits a base de mais extrudé, tels que les céréales de petit-déjeuner, ne sont
pas détectés par la procédure d’extraction habituelle et I’exposition aux fumonisines ne peut pas étre
évaluée entierement. Les études disponibles ont montré que les niveaux trouvés dans la forme liée sont
plus élevés que ceux trouvés dans la forme libre. Des efforts devraient étre faits pour élargir 1’étude des
fumonisines liées et générer les données de consommation & un niveau international dans les produits a
base de mais extrude qui autoriseraient une évaluation compléte des risques pour les fumonisines.

L’évaluation de la conformité et I’efficacité du code d’usages pour la prévention et la réduction de la
contamination par la mycotoxine dans les céréales, sur les niveaux de la fumonisine dans le mais sont
nécessaires. Toutefois les données issues de la littérature ou fournies par les gouvernements nationaux ne
permettaient pas d’effectuer cette évaluation.

Dans certaines communautés dans lesquelles les aliments de base sont le mais et les produits a base de
mais, la cooccurrence des fumonisines, un important fondateur du cancer, et les aflatoxines, qui sont
prouvées étre des cancérogénes humains, est un sujet d’inquiétude. Les éventuels effets synergétiques ou
combinés de ces mycotoxines sur la santé humaine devraient étre examinés.
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L’établissement d’un niveau maximal (ML) de la fumonisine (FB1+FB2) dans les grains de corn/mais a
été¢ examiné basé sur les données d’incidence fournies par les pays. Un NM de 2 mg/kg impliquerait
I’exclusion de 27 % des lots issus du marché; un NM de 5 et 10 mg/kg diminuerait de fagon importante
ce pourcentage (a 1.4 et 0.3 %, respectivement), avec une ingestion moyenne représentant 30-40 % de la
DJMTP. Une limite de 5 mg/kg signifierait que 30% des 95°™ centiles des consommateurs excédera la
DJMTP.

En prenant en considération le risque issu de I’exposition et de I’impact sur le commerce international, un
NM de 5 mg/kg pour la fumonisine B1+FB2 dans les grains de corn/mais, non transformé, est
recommandé.

L’établissement d’'un NM pour la fumonisine (B1+FB2) dans la farine/semoule de corn/mais a été
examiné en se basant sur les données d’incidence fournies par les USA et les pays européens. L’ensemble
de données le plus élevé a été fourni par les USA, indiquant qu’environ 8% des lots seraient exclus du
marché si un NM de 2 mg/kg serait établi pour ce produit.

Les données sur le mais éclaté ont été soumises par le Japon, la Chine, les pays européens et les USA. Un
total de 252 échantillons a été analysé, dont 75 % d’eux avec des résultats positifs pour la fumonisine B1;
le niveau le plus élevé était de 1.6 mg/kg FB1+FB2. un NM de 2 mg/kg pour la fumonisine B1+FB2 dans
le grain de mais éclaté est recommandé.

Des données dans uniquement 86 échantillons des aliments pour nourrissons analysés dans les pays
européens ont été soumises. La plupart des échantillons n’avait pas de fumonisine B1 et le niveau le plus
¢élevé de fumonisine B1+FB2 était de 0.32 mg/kg. Un NM de 0.5 mg/kg pour la fumonisine FB1+FB2
dans les aliments a base de mais est recommandé.

Des données sur les céréales de petit déjeuner, les chips et les produits de grignotage ont été fournies par
les pays européens, le Japon, 1’ Australie et les USA. Un total de 431 échantillons ont été analysés avec
presque 60 % d’eux dans lesquels a été détecté la fumonisine B1. Les valeurs maximales de la fumonisine
B1+FB2 étaient de 2.3 mg/kg au Japon et 1.67 mg/kg aux Etats-unis; les niveaux maximaux dans les
autres pays étaient en dessous de 1 mg/kg.

Il est important de souligner que les niveaux de céréales de petit déjeuner, les chips et les produits de
grignotage concernent uniquement les fumonisines libres et des données additionnelles sur des résidus
liés dans ces produits sont nécessaires. En outre, ces produits ne sont pas soumis a aucune transformation
avant la consommation et leur consommation par les enfants est importante. Un NM de 1 mg/kg pour la
fumonisine B1+FB2 dans les céréales de petit déjeuner a base de mais, les chips et les produits de
grignotage est recommandé.

En addition aux données sur les résidus liés, les données de consommation sur les céréales de petit
déjeuner, les chips, les produits de grignotage et les tortillas sont nécessaires afin d’achever 1’évaluation
des risques diététiques des fumonisines.
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AVANT-PROJET DE PLAN D’ECHANTILLONNAGE POUR LES FUMONISINES

Les plans d’échantillonnage suivants pour les fumonisines (FB1 + FB2) sont présentés pour observations et

examen par le Comité. Les courbes d’efficacité décrivant le résultat du plan d’échantillonnage sont indiquées dans

I’ Annexe III.

Grains de mais

Niveau maximal

5 mg/kg FB1 + FB2

Prélévements 50x100g
Taille d’ensemble de Skg
1’échantillon

Préparation de 1’échantillon

Broyage a sec avec un concasseur approprié (Concasseur Romer)

Taille de I’échantillon de
laboratoire

1 kg

Nombre d’échantillons de
laboratoire

Prise d’essai

25 g prise d’essai

Méthode

CPL

Régle de décision

Si le résultat de I’échantillon d’essai de la fumonisine pour les deux
échantillons de laboratoire est égal ou inférieur a 5 mg/kg, alors accepter
le lot. Sinon rejetez le lot.

Farine/semoule de mais

Niveau maximal

2 mg/kg FB1 + FB2

laboratoire

Prélévements 10x 100 g
Taille d’ensemble de 1 kg
1’échantillon

Préparation de I’échantillon aucune
Taille de 1’échantillon de 50g
laboratoire

Nombre d’échantillons de 1

Prise d’essai

Semblable a I’échantillon de laboratoire

Méthode

CPL

Régle de décision

Si le résultat de I’échantillon d’essai de la fumonisine pour les deux
échantillons de laboratoire est égal ou inférieur a 5 mg/kg, alors accepter
le lot. Sinon rejetez le lot.

Mais éclaté

Niveau maximal

2 mg/kg FB1 + FB2

Prélévements

50x100g

Taille d’ensemble de
I’échantillon

S5kg

Préparation de 1’échantillon

Broyage a sec avec un concasseur appropri¢ (Concasseur Romer)

Taille de I’échantillon de

1 kg




CX/CF 10/4/8 6

ANNEX 11

laboratoire

Nombre d’échantillons de 2

laboratoire

Prise d’essai 25 g prise d’essai

Meéthode CPL

Régle de décision Si le résultat de I’échantillon d’essai de la fumonisine pour les deux
échantillons de laboratoire est égal ou inférieur a 2 mg/kg, alors accepter
le lot.
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Cette annexe contient des informations de fond en support de I’avant-projet des niveaux maximaux et des
plans d’échantillonnages ainsi que présentés dans les annexes 11 et I11.

INTRODUCTION

1. Les fumonisines sont un groupe structuralement apparenté de diesters de propane-1, 2, 3- tricarboxylique acide
et divers 2-amino-12, 16-diméthylpolyhydroxyéicosanes dans lesquels les groupes hydroxyles C14 et C15 sont
estérifiés avec le groupe carboxyle terminal de 1’acide tricarboxylique (Bezuidenhout, 1988) (figure 1). Il existe
au moins 18 fumonisines analogues qui ont été identifiées et elles ont été classées en catégories A, B, C et P sur la
base de leur structure chimique (Plattner et al., 1996, Sewram et al., 2005, Torres et al., 2007, Kumar et al, 2008).
La catégorie B, qui consiste principalement en fumonisine B; (FB,), et en fumosinine B, (FB;), sont supposées
étre les plus abondantes et les plus toxiques des fumonisines analogues naturellement présentes (Sydenham et al.,
1992a,b Thiel et al., 1992). Récemment, 28 isomeéres de fumonisine B1 étaient détectés dans une culture solide de
riz infecté avec des Fusarium verticillioides, par RP-HPLC/ESI-TOFMS et RP-HPLC/ESI-ITMS (Bartok et al,
2010)

o [cooH
,---IL--\___,,-' ""-xu,--'[CDDH]'
o R1 R2
L ,L ]I\ o Fumonisine B1: R1= OH; R2= OH; R3= OH
T T T T T T oY Fumonisine B2: R1= H; R2= OH; R3= OH
CH, © CH, R3 NH, Fumonisine B3: R1= OH; R2= OH; R3=H
P
B
Hood] .
[ ) [CO0H]

Figure 1. Structure chimique de FB1, FB2 et FB3

2. Les fumonisines sont des mycotoxines produites notamment par Fusarium verticillioides (Sacc.) Nirenberg
(synonyme F. moniliforme Sheldon) (téléomorphe, Gibberella moniliformis), Fusarium proliferatum
(Matsushima) et Fusarium nygamai, ainsi que Alternaria alternata f. sp. lycopersici (Marasas et al., 2001;
Rheeder et al., 2002).

3. La fumonisine B2 a été détectée dans les cultures de 1’Aspergilus niger pour la premiére fois par Frisvad et al
(2007). Ensuite, il a été découvert que les souches A. niger étaient capables de produire la fumonisine B2 et la
fumonisine B4 sur les grappes et les raisins (Morgensen et al., 2010) ainsi que la fumonisine B2 dans le café
(Noonim et al., 2010). Une nouvelle fumonisine B6 a été isolée, ensemble avec la fumonisine B2, des cultures
stationnaires du champignon A. niger NRRL 326 par Mansson et al. (2010).

4. Les interactions biologiques entre la plante cultivée, soit le mais et le champignon sont complexes et peuvent
donner des résultats diamétralement opposés (Yates et Spaks, 2008). F. verticillioides se développe a I’intérieur
méme de la plante comme endophyte (Bacon et Hinton, 1996), une interaction favorable a la croissance de la
plante chez les autres membres de la famille des graminées (Clay, 1990; Yates et al., 2005). Cependant, dans des
conditions de stress dii a la croissance végétale, la relation endophyte asymptomatique peut se convertir en
interaction productrice de mycotoxine et/ou de maladie (Bacon et Nelson, 1994; Abbas et al., 20006).

5. Les mécanismes déclencheurs de la conversion de 1’état asymptomatique de la plante du champignon en
maladie et interaction productrice de mycotoxines n’ont pas encore ¢été identifiés (Yates et Sparks, 2008). I est
possible néanmoins que le stress hydrique et la prédation des insectes, facteurs qui ont été associés a 1’apparition
des aspects déléteres de cette interaction végétale fongique (Dowd, 2003), soient impliqués dans la conversion
d’un style de vie métabolique asymptomatique en un style de vie métabolique symptomatique
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6. Ross et al. (1992) ont estimé le rapport FB1/FB, dans le mais naturellement contaminé approximativement a
3:1 . Certains auteur ont estimé que FB, représente approximativement 70% des fumonisines totales rencontrées
dans la nature (Nelson et al., 1993 Marasas, 2001; Wang et al. 2008a,b). La fumonisine B; (FBj) est de faible
incidence, pour un rapport entre FB3 et FB; qui va de 0,34 a 0,87 (Bacon et al., 1992; Sydenham et al., 1991;
Chulze et al., 1999).

7. Les données sur I’occurrence de la fumonisine B1, B2 etB3 sur les 169 échantillons de mais soumis par le
gouvernement chinois a ce comité ont indiqué que, en moyenne, la fumonisine B1 représentait 73.8 % (£ 5.6%)
et la fumonisine B2 représentait 16.1 % (£ 5.0%) des fumonisines totales trouvées dans les échantillons; le taux
moyen de FB1:FB2:FB3 était de 10:2.3:1.4; environ 99% des échantillons étaient positifs pour FB1 et 85% pour
FB3. Dans sa derniére évaluation des fumonisines, le JECFA (2001) a évalué le taux FB1:FB2:FB3 a 10:3:1.

8. L’ampleur de la contamination du mais par les fumonisines varie avec la situation géographique, les pratiques
agricoles, et le génotype de mais (Jackson et Jablonski, 2004). Les niveaux de fumonisines produits dans le mais
sont également influencés par les facteurs environnementaux comme la température, I’humidité, le stress hydrique
et les précipitations dans les périodes de pré récolte et de récolte; 1’entreposage des grains récoltés dans des
conditions d’humidité inadéquates peut entrainer une accumulation supplémentaire de fumonisines (Bacon et
Nelson, 1994). Des niveaux plus élevés de fumonisines sont généralement rencontrés dans les grains de mais
produits dans les régions plus chaudes du monde (Shelby et al., 1994; Miller, 1999).

ASPECTS BIOLOGIQUES

9. Les études sur les animaux de laboratoires et in vitro ont montré une altération du métabolisme lipidique
comme site initial de ’action des fumonisines. Le mécanisme basé sur les lipides envisagé suppose 1’inhibition de
la céramide synthase, une enzyme clé de la biosynthése des sphingolipides, et des changements dans les pools des
acides gras polyinsaturés et des phospholipides. Les deux engendrent finalement des altérations des voies de
signalisation et métaboliques cruciales pour la croissance, la mort et la différenciation des cellules (FAO/OMS,
2001).

10. Dans toutes les études d’espéces animales examinées par le JECFA, le foie était la cible de la fumonisine By;
chez les souris, le foie est plus sensible que le rein. Le niveau sans effet observé (NOEL) pour le cancer rénal chez
les rats Fischer 344N était de 0,67 mg/kg p.c. par jour, et le NOEL de toxicité rénale était de 0,2 mg/kg p.c. par
jour. Le NOEL pour le cancer hépatique chez les rats BD IX males était de 0,8 mg/kg p.c. par jour, et le NOEL
chez les souris B6C3F, femelles sous alimentation réduite était de 1,9 mg/kg p.c. par jour.

11. Une dose journaliére maximale tolérable provisoire (DJMTP) de 2 pg/kg de poids corporel par jour a été
attribuée par le JECFA a FB,, FB, et FB; individuellement et en association, sur la base d’un NOEL de 0,2 mg/kg
poids corporel par jour et d’un facteur de sécurité de 100.

12. Les études épidémiologiques chez les humains examinées par le JECFA ont indiqué qu’il y avait une
association entre 1’occurrence de Fusarium verticillioides dans le mais et I’incidence du cancer cesophagien dans
différentes régions du monde. Les différences géographiques liées a la démographie, aux groupes ethniques, a la
susceptibilité génétique, a la culture, a la situation économique et nutritionnelle affectent toutes les taux d’attaque
de la maladie; cependant, certains facteurs de risques communs apparaissent, tels la consommation du mais en tant
que principal aliment de base et, dans une certaine mesure, le statut socioéconomique inférieur. Par conséquent,
les incidences élevées du cancer cesophagien ont été associées a un nombre restreint de régimes alimentaires
comportant principalement du blé et du mais et des teneurs faibles en certains minéraux et vitamines.

13. L’évaluation du JECFA a présenté des rapports sur les taux plus élevés d’anomalies du tube neural (ATN)
dans certaines régions d’Afrique du Sud, de la Chine, et des Etats-Unis quand les aliments a base de mais
contenaient des niveaux ¢levés de fumonisines. Comme le métabolisme du folate a ¢été apparenté au
développement de I’ATN, le blocage de I’ingestion du folate par les fumonisines a pu jouer un réle dans ce
domaine (FAO/WHO, 2001).

14. Dans une étude plus récente menée en Chine, 1’état de la contamination par FB; d’échantillons alimentaires
dans les régions de faibles et de fortes incidences de cancer hépatique et cesophagien a été examiné (Sun et al.,
2007). Des niveaux plus élevés de fumonisines ont été rencontrés dans les régions de forte incidence de cancer,
insinuant la possibilité du role contributeur de FB; dans la cancérogenése hépatique et cesophagienne de I’homme.
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15. Dans un examen du profil toxicologique des fumonisines sur les animaux de laboratoire et des études
épidémiologiques chez les humains, Marasas et al (2004) ont indiqué que les fumonisines sont des facteurs de
risque potentiel pour I’ATN, les anomalies craniofaciales, et autres anomalies congénitales découlant de la créte
neurale. Ceci a été confirmé plus tard dans une étude menée par Missmer et al. (2006) sur les femmes mexicaines-
américaines, qui a établit un lien entre I’augmentation du rapport sphinganine:shingosine (Sa:So) dans le lait
maternel et I’accroissement du risque d’ATN chez I’enfant.

16. Theumer et al (2002) ont démontré que 1’ingestion subchronique de FB; pourrait affecter 1’intestin gréle et
altérer le profile interleukine et certaines fonctions principales des macrophages dans 1’activité antitumorale chez
les rats. Des études postérieures in vitro ont montré que 1’exposition conjointe aux fumonisines et a I’aflatoxine B,
(AFB)) produisait une toxicité hépatique supérieure, en administration individuelle, en induisant 1’apoptose et
I’amitose des hépatocytes. Par conséquent, le mélange de fumonisines et de AFB; a induit des réponses toxiques
qui ne pouvaient pas étre considérées comme la somme des effets causés individuellement par ces mycotoxines
(Theumer et al. 2003). Bien que FB; soit mal absorbée et mal métabolisée dans I’intestin, certaines études ont
montré qu’elle provoque des dérangements intestinaux (douleurs abdominales ou diarrhée) (Bouhet et Oswald,
2007).

17. L’Agence Internationale pour la recherche sur le cancer (IARC) a catégorisé la fumonisine Bl comme
éventuellement cancérogene pour les humains (Groupe 2B) (IARC, 2002).

PLANS D’ECHANTILLONNAGE

18. Une étude menée par Whitaker et al (1998) qui décrit la variance aléatoire associée avec 1’analyse des
fumonisines dans le mais décortiqué a été évaluée par le JECFA en 2001. Dans cette étude, un échantillon global
d’environ 45 kg a été pris dans chacun des 24 lots de mais décortiqué en Caroline du Nord, aux Etats-Unis.
Chaque échantillon global a été divisé au rifle en 32 échantillons d’essai de 1,1 kg, et ceux-ci ont été fragmentés
dans un broyeur Romer. L’échantillonnage hiérarchisé utilisé pour déterminer la variation était: la sélection de 10
lots contenant une large fourchette de concentrations de fumonisines; de chaque lot, 10 échantillons d’essais
fragmentés ont été prélevés au hasard, et deux portions de 25-g ont été prélevées de chacun par division au rifle.
Les fumonisines By, B, et B; ont été déterminées par la méthode officielle 995.15 de I’ AOAC. L’échantillonnage,
la préparation de 1’échantillonnage ainsi que les variances analytiques servent de fonctions a la concentration de
fumonisine et sont décrits dans I’ Annexe I par les équations 1, 2, et 3, respectivement.

19. A un niveau de contamination de 2 mg/kg dans un lot donné, le coefficient de variation (CV) associé a
I’échantillonnage (1.1 kg échantillon de mais écalé) était de 17%, le CV associé a la préparation de 1’échantillon
(concasseur Romer et 25 g de prise d’essai) était de 9.1%, et le CV pour analyse (CLHP et 1 aliquote quantifiée)
était de 9.7%. Ces valeurs étaient indépendantes du type de fumonisine. Le coefficient de variation était associé a
la procédure totale d’essai qui était de 45%, ce qui était du méme ordre de magnitude que celui pour la mesure de
I’aflatoxine dans le mais écalé par une procédure d’essai similaire.

20. Le plan d’échantillonnage pour 1’analyse des fumonisines dans les différentes denrées incluses dans le rapport
du JECFA figure au tableau 1. Ce plan suppose qu’un minimum de 30 lots d’aliments doit étre prélevé dans
chaque pays ou région; le coefficient de variation du plan d’échantillonnage ne doit pas dépasser 30% et le
coefficient de variation de la méthode analytique compléte ne doit pas dépasser 10%.
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Tableau 1 - Propositions de plan d’échantillonnage pour 1’analyse des fumonisines (FAO/OMS, 2001)

Taille des
. Prélevement Sous-
Denreée p . Notes
(n xy grammes) | échantillons
(kg)
Mais entier | 50 x 100 5,0 Whitaker et al. (1998): Variation d’échantillonnage
(décortiqué) pour les fumonisines dans le mais similaire a celle
signalée pour les aflatoxines
Mais en épi 50 rafles 7,5 En supposant que le mais en épi contribue environ
30% du poids total de la rafle et qu’une rafle donne
environ 100 g de grains
Farine de mais, 11 est supposé que la variance d’échantillonnage pour
semoule de mais, ces denrées était similaire a celle associée aux
gruaux de mais, aflatoxines dans les aliments pour animaux
aliments a base de fragmentés; le plan d’échantillonnage proposé est
mais transformé (par associ¢ a une précision d’échantillonnage de 12,5%
ex., les flocons de | 10x 100 1,0 pour les aflatoxines dans les aliments pour animaux
mais, les  chips fragmentés
tortilla, le  mais
éclaté, les
préparations  pour
muffins, I’amidon)

21. Les résultats de plusieurs modeles de plan d’échantillonnage pour le mais décortiqué sont présentés dans 1’
Annexe I pour les échantillons de taille 1, 2, et 5 kg et des niveaux maximaux de 1, 2, 5, et 10 mg/kg. Les courbes
d’efficacité (OC) qui décrivent le résultat de chaque modéle de plan d’échantillonnage ont été déterminés en
utilisant les équations 1, 2, et 3 et la distribution binomiale négative (Whitaker et al., 1998 et Whitaker et al, 2007)
pour calculer les courbes d’efficacité.

METHODES D’ANALYSE

22. Les fumonisines sont des molécules polaires, solubles dans I’ecau et dans les solvants polaires et sont par
conséquent parfaitement adaptées a la détermination par CLHP en phase inverse. Compte tenu du manque de
chromophores sensibles aux UV, des niveaux faibles de fumonisines peuvent &tre détectés apres dérivatisation des
extraits d’échantillons suivi de la détection par fluorescence. En général, les fumonisines peuvent étre extraites du
mais ou des produits a base de mais a 1’aide d’eau-méthanol ou d’eau-acétonitrile. Pour le nettoyage, les
cartouches C18, SAX ou les colonnes d’immuno-affinité sont généralement utilisées (Sydenham et al., 1996;
Solfrizzo et al., 2001, Caldas and Silva, 2007). La limite de quantification (LOQ) des méthodes
CLHP/fluorescence se situe dans la fourchette de 0.02 a 0.5 pg/kg. HPLC/fluorescence est la méthode officielle
de AOAC-IUPAC [995.15] pour les cerneaux de mais a des concentrations de0.5 - 8 pug/g FB1 ou 0.8 -12.8 nug/
fumonisines totales (Sydenham et al., 1996c¢).

23. Les méthodes ELISA ont récemment suscité une grande attention car elles peuvent étre utilisées a des fins de
dépistage rapide sur le terrain ou en laboratoire (Castells et al., 2008). Maragos et al. (2001) ont détecté FB, par la
méthode de détection par polarisation de fluorescence, avec une limite de détection (LOD) de 0,5ug/kg. Wang et
al. (2008b) ont extrait FB;, FB,, FB; et FByavec ACN-eau et les ont analysées par CLPH associée a un détecteur
évaporatif a diffusion de lumiére.

24. Les méthodes de couplage chromatographique CL/SM ou CL/SM-SM ont été énormément utilisées au cours
des dernieéres années car elles fournissent une analyse quantitative ainsi que la confirmation de I’identité des
fumonisines. Silva et al. (2009) a montré que CPL/MS-MS fournit une sensitivité plus élevée (12 pg/kg pour la
fumonisine B1 etB2) lorsqu’on la compare a CPL/MS (40 pg/kg pour les deux fumonisines), et la détection de la
fluorescence (20 pg/kg pour la fumonisine B1 et 15 pg/kg pour la fumonisineB2), et a montré étre plus précise.

25. Les fumonisines liées a I’amidon et aux protéines rencontrées dans les aliments traités thermiquement pendant
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la transformation, comme les céréales pour petit déjeuner et les tortillas, ne peuvent pas étre détectées par analyse
conventionnelle. Dans une méthode décrite par Kim et al (2003), FB; liée a la protéine a été extraite avec 1%
sodium dodécylsulfate (SDS), la fumonisine liée a été hydrolysée avec 2 M KOH, ’extrait a été nettoyé par ELS
avec support polymérique OASIS et les fumonisines déterminées par CLHP en tant que HFB,; (FB; hydrolysé).
Cette méthode a ensuite été améliorée par Park et al (2004) par complexion du SDS avec le bleu de méthyléne, et
en ¢liminant son interférence dans 1’analyse CLHP

OCCURRENCE DANS LES ALIMENTS

26. L’occurrence mondiale des fumonisines dans les aliments fait I’objet d’une vaste documentation et d’études
dans la littérature et par le JECFA (FAO/OMS, 2001). Bien que les fumonisines se trouvent principalement dans
le mais et les produits a base de mais, une occurrence sporadique naturelle des fumonisines dans les autres denrées
alimentaires, telles que le sorgho, le riz et les féves blanches a été signalée (Noonim et al., 2010; Ghali et al.,
2009; Park et al., 2009). Suite a leur solubilité dans 1’eau, il est peu probable que les fumonisines produisent une
bioaccumulation dans les tissus animaux; Elles n’ont soit pas été détectées soit elles sont détectées a des niveaux
extrémement faibles dans le lait, les ceufs et la viande (Prelusky et al., 1996; Miller et al., 1996). De faibles
niveaux de fumonisines ont été détectés dans la biére commerciale, probablement suite a ’emploi de gruaux de
mais en tant que grains crus a la place de, ou en supplément de I’emploi traditionnel de I’orge dans le processus de
brassage (Scott et Lawrence, 1995; Hlywka et Bullerman, 1999, Maenetje et al., 2007).

27. Les niveaux de contamination plus faibles des fumonisines détectées dans les aliments traités thermiquement,
comme les échantillons de farine de mais précuite, de produits de grignotage a base de mais précuits et de flocons
de mais précuits rencontrés dans un grand nombre d’études s’expliquent par les fumonisines liées formées au
cours de la transformation et qui ne peuvent pas étre détectées par les méthodes analytiques habituelles (Seefelder
et al., 2003; Lu et al., 2002). Kim et al. (2003) a trouvé une moyenne de 2,6 fois plus de FB, présentes sous forme
liée dans les flocons de mais par rapport a I’analyse conventionnelle. Park et al. (2004) a trouvé environ 1,3 fois
plus de FB; sous forme liée par rapport a FB, extractible dans les 15 échantillons d’aliments & base de mais de
traitement alcalin, comme les chips tortilla et les chips de mais analysées.

28. Le tableau 2 montre des données sur I’occurrence des fumonisines dans le corn/mais dans certains pays a
partir de travaux publiés dans la littérature. Les études couvrent le corn/mais qui a été récolté durant les 10
derniéres années (année de culture débutant en 1999). Les échantillons ont été récoltés sur le terrain, dans des
piéces d’entreposage au marché et/ou dans les ménages. La fumonisne B3 a été¢ uniquement étudié dans certaines
études. Dans la plupart des études, la fumonisine B1 a été détecté dans tous les échantillons analysés; la
concentration moyenne a varié largement parmi les études se situant entre 0.5 mg/kg (échantillons du marché en
Chine ou du champ en Croatie) et 15 mg/kg en Italie (¢échantillons issus du champ).

Tableau 2: Incidence de la fumonisine dans le “corn”/mais rapportée dans la littérature

- Fumonisin | Analysé/ Annee LOD/LOQ | Min., | Max., Moyen SD ,
Pays Origine e ositif cultur mark marka | mark ne (ma/kg) Réf.
P o a/kg o/kg | malkg | o | (Mo
FB1 76/76 NR NR NR 1.89 1.9
FB2 76/76 NR NR NR 0.7 0.76 ;
Brésil (SC) | Champ 2000 Westhuizen
FB3 76/76 NR NR NR 0.28 0.28 |etal,2003
total 76/76 NR 0.02 | 18.74 | 2.87 0.287
Champ, FBI 490/490 0.027/- 0.03 | 12.68 | 1.53 NR
Brésil réception, 2003/ Silva et al.,
. ° FB2 490/344 0.035/- | <0.035| 7.89 | 0.775 NR
(Parand) pré- 2004 2008
séchage Total 490/490 - 003 | 1878 | 1.92 NR
0,
Brésil (MT, | Fraichem FBI 200/196 <0.015 | 9.67 1.75 sslﬁ,gde I
RS,BA, |ent 2005 | -/0.015 ocha et al,
SP) récolté FB2 200/149 <0.015 | 3.16 | 0.48 Somzme 2009
>
. , 2001- Sun et al.,
Chine ménage FB1 259/230 | 5000 | 0.016/- | <0.016 | 255 1.59 NR | 5007
Chine marché FBI 65128 | 2005 -/0.03 0.21 1.8 0.48 NR %"(‘)Iéi ctal,
Chine marché, FB1 104/42 2005- | -/3ng/uL | <0.025 32 0.735 NR Wang et al.,
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. ., | Année . Moyen
- Fumonisin | Analysé/ LOD/LOQ | Min.,, | Max., SD .
Pays Origine e ositif cultur mak ma/ka | mark ne (ma/kg) Réf.
p e a/kg o/kg | molkg | oikg a/kg
(Linxian) grenier, 2006 2008b
ménage
6.66/
Chine champ FBI 282/281 | 2005 | 0.002- | <0.02 | 71.12 L | nr | Songetal,
1.57 2009
FB1 49/49 0.01/- 0.142 | 1378 | 0459 | 0311 i
Croatie champ 2002 Domijan et
FB2 49/3 0.01/- 0.068 | 3.08 | 68.4,0.109,3.08 |al,2005
Champ, 2000-
storage, FB1 1421/572 0.3/- NR NR 0.935 NR
Guatemala | marché 2004 Torres et al.,
- 2007
Marchés | FBIFFB2+ | 50,09 | 2005 NR NR | 43.08 | 355 | 039
locaux FB3
FBI1 40/40 -/0.004 037 | 64.15 | 1505 | 2.08
Ttalie Essais sur | gy 40040 | 2004 | 0002 | 019 | 37.09 | 674 | 1027 |Cavaliereet
le terrain al., 2007
FB3 40/40 NR 0.04 | 1669 | 2.76 036
Consom FBI1 52/52 0.01/- <0.01 | 11.02 | 2.04 NR
mation FB2 52/18 0.01/- <0.01 | 3.364 | 0.558 NR | Ghiasian et
Iran animale 2000 al. 2006
et FB3 52/16 0.01/- <0.01 0.9 0.153 NR
humaine
Mai Yazdanpana
Iran wals FBI 49/48 | 2000 | 0.014/- |<0.014| 129 | 6.14 3.08 |hetal,
séché
2006
Issu de Total
Espagne  |PArgenti | B1+B2+ | 9292 | 2902-| 0025~ | 0337 | 1061 | 260 181 | Castellset
2004 al.,2008
ne B3)
046
Afrique de | mois FB1+FB2+ 1999- a Fandohan et
I’Ouest d’entrepo FB3 144/ NR 2003 0.25/- NR NR 1.90 NR al., 2005
sage

a. moyenne de 36 ensembles de données; NR= pas reporté; * SD plus bas (0.05); PHC=cancer primitif du foie ; c.
Total/ FB1 = 1.32; d. moyenne/médiane

29. Les informations sur les niveaux de fumonisines dans le corn/mais, les produits a base de corn/mais et autres
denrées ont été soumises par le comité par douze pays dans le monde. Un sommaire des informations regues est
indiqué dans le tableau 3.

Tableau 3. Données sur les niveaux de fumonisines soumis par les gouvernements nationaux

Produits/échantillons . Période
Pays , Fumonisines ' .
analysés d’échantillonnage

Argentine Corn/ mais FB1 et FB2 2005-2007
Australie Com/produits a base de mais FBI et FB2 2003

et autres denrées
Brésil Corn/ mais FBlet FB2 1999 - 2006
Belgique Corn/ mais, ses produits et FBI, FB2 et FB3 2008 -2009

autres denrées
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* Données du Ministére de la santé, du travail et de ’aide sociale et le Ministére de ’agriculture, Foresterie et les

A b . p
péches; ° sommaire des données

30. Les répartitions des niveaux de la fumonisine B1 + FB dans le corn/mais en Argentine, Belgique, Brésil,
Chine, Japon, Nigeria, Afrique du Sud et Royaume-Uni sont indiqués dans la figure 2. Quand uniquement des
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Produits/échantillons . Période
Pays , Fumonisines )z .
analysés d’échantillonnage
Chine Corn/ mais et autres produits FB1, FB2 et FB3 2008-2009
Finlande Corn/ produits a base de mais FB1 et FB2 2006-2009
Japon® Corn/ mais, ses produits et FBI1, FB2 et FB3 2004-2009
autres denrées
Nigeria Corn/ mais FB1 2003
Norvege Corn/ mais et autres produits FBI1 et FB2 1999-2001
Afrique du . Fumonisines totales
Sud Corn/ mais (FBI + FB2 + FB3) 2003 - 2008
Efgaume' Corn/ mais, et ses produits FB1, FB2 et FB3 2003 - 2009
Etats-Unis” Corn/ mais, et ses produits FB1 et FB2 2004 - 2008

données sur la fumonisine B1 ou la fumonisine totale (FB1 + FB2 + FB3) ont été¢ soumises, la fumonisine Bl
et/ou B2 ont été évalués en se basant sur un taux de FB1:FB2:FB3 de 10:3:1 (FAO/OMS, 2001). A I’exception du

Brésil, les répartitions ont été déformées positivement, avec une queue asymétrique élargissant vers des valeurs
¢levées. En utilisant le test Chi-Square, ces populations ne correspondaient pas a la répartition (p<0.01) normale,
log-normale et gamma. Elles ne correspondaient pas non plus a la répartition normale utilisant le test Shapiro-
Wilk. Manifestement, la répartition des données brésiliennes est distincte de celle trouvée pour les autres pays.
Les répartitions des données issues du Nigeria et de 1’Afrique du Sud sont similaires, probablement a cause des

pratiques climatiques et agricoles similaires.
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Figure 2. La distribution cumulative de la fumonisine B1 + FB2 dans le corn/mais des données soumises par les
gouvernements nationaux. Entre parenthéses, le nombre des échantillons analysé. En détail, les distributions
cumulatives pour le Nigeria et L’ Afrique du Sud

31. Le tableau 4 fournit un sommaire descriptif des données brutes. De 36 (UK) a 1123 échantillons (Brésil) ont
été analysés, avec le nombre d’échantillons positifs (= LOD/LOQ for FB1) se situant de 0 & 100% (Tableau 4). La
moyenne était plus basse ou autour de 1 mg/kg dans tous les cas, exception faite du Brésil, ou une moyenne de
4.4 mg/kg a été trouvée. Une valeur maximale plus élevée a également été indiquée au Brésil (45.4 mg/kg). Le
sommaire des données soumises par les Etats-Unis est indiqué dans le tableau 5.

Tableau 4. Résumé descriptif des données sur le niveau de fumonisine (F1+B2) issu des données brutes soumises
aux gouvernements nationaux

Pays | Analysé | %Positif | Moyenne® | Sd | médiane | 25*™ P | 75°™ P | Min. | Max.
Argentine | 444 90 0.73 1.1 0.44 0.15 1.0 | 0.01 | 15.8
Belgique 41 98.9 0.10 | 0.064| 0.075 | 0.075 | 0.086 |0.075]0.395
Brésil 1123 99.7 44 34 | 3.64 2.0 5.76 | 0.045 | 45.4
Chine 168 317 0.62 1.7 | 028 | 0.087 | 0.560 |0.002]| 19.1
Japon 28 100 1.67 1.67 | 118 0.52 20 | 011 | 6.7
Nigeria® 721 97.2 1.1 113 | 070 | 0290 | 1.42 | 0.01 | 7.34
Norvége 12 0 0.04 - 0.02 - - 0.02 | 0.02
Affique 370 75.0 0.96 1.15 | 0.59 0230 | 1.17 |0.144 | 11.7
du Sud
RU 36 100 0.69 084 | 037 | 0203 | 0.79 |0.019]| 3.97
Total 2994 76.9 1.1

Sd=Déviation standard. A. La moyenne a été évaluée en examinant les échantillons non détectés a la limite de
détection ou, lorsque fournie, la limite de quantification; b. valeurs < 0.01 mg/kg ont été considérées comme non
détectées
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Tableau 5. Sommaire des données sur FB1 + FB2 (mg/kg) sur le corn/mais soumis aux Etats-unis”

Année | Analysé % positif | Moyenne Sd Min. Max. % >2
2004 64 46.9 0.91 0.79 0.11 4.38 233
2005 39 59.0 0.31 0.31 0.1 2.44 4.4
2006 41 63.4 0.82 0.91 0.11 4.68 19.2
2007 19 78.9 1.1 0.94 0.13 5.53 46.7
2008 24 87.5 0.48 0.33 0.11 1.48 0
Total 187 67.1° 0.72° NR 0.1 4.68 18.7°

* Les échantillons ont été récoltés par le personnel sur le terrain de I’Organisme de surveillance des aliments et des
médicaments (FDA) durant des investigations de routine des entreprises qui ont entreposé et/ou distribué les
denrées alimentaires domestiques en accordance avec le programme d’adhésion du FDA pour les mycotoxines
dans les aliments domestiques et importés utilisant les procédures analytiques int. De ’AOAC ; LOQ (limite de
quantification) =0.1 mg/kg; ® moyenne évaluée a partir des valeurs ci-dessus.

32. Le tableau 6 indique le pourcentage des échantillons analysés dans chaque pays avec la fumonisine B1+B2
dans le corn/mais au-dessus de certains niveaux. En moyenne, environ 33 % des échantillons analysés étaient au-
dessus de 1 m/kg, 18 % au-dessus de 2 mg/kg et 5% au-dessus de 5 mg/kg. Plus de 90 % des échantillons
brésiliens étaient au-dessus de 1 mg/kg.

Tableau 6. Pourcentage des échantillons de corn/mais avec les niveaux de fumonisines B1+ B2 au-dessus de
certains niveaux, en mg/kg,
conformément aux données brutes soumises par les gouvernements nationaux

Pays Ec;na;};is'g”s %>1 %> 2 % > 4 %>5 % > 10
Argentine 444 25.0 5.2 1.8 0.9 0.2
Chine 168 9.5 4.8 24 1.2 0.6
Belgique 41 0 0 0 0 0
Brésil 1123 91.8 74.8 452 32.8 6.4
Japon 28 57.1 25.9 143 3.6 0
Nigeria 721 38.8 16.0 3.1 1.4 0
Afrique du 370 27.0 11.4 2.7 1.4 0.3
Sud
RU 36 18.4 8.3 0 0 0
USA 187 - 18.7 - - -
Total 3118 33.4% 18.3% 8.7° 5.2% 0.9

a. Moyenne évaluée des valeurs ci-dessus

33. Un sommaire des données sur les produits a base de mais/corn soumis par les gouvernements nationaux est
indiqué dans le tableau 7. La variété de produits qui ont été analysés est trés haute, et seuls les produits les plus
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communs sont répertoriés. En général, les niveaux moyens pour la fumonisine B1+ fumonisine B2 étaient en
dessous de 0.10 mg/kg. Les niveaux moyens les plus élevés sont trouvés dans la farine de corn/mais, semoule ou
polenta, les produits avec différentes tailles de gruaux obtenus apres la dégermination du grain et mouture. Aux
USA, 9.6 % des échantillons de semoule de mais avaient des niveaux au-dessus de 2 mg/kg et 6.4 % des
échantillons de farine de corn avaient des niveaux au-dessus de 2 mg/kg. Les niveaux découverts dans le corn
immature (mais sucré ou corn en conserve) étaient bas a I’exception des données des USA (moyenne de 0.67
mg/kg). Les céréales de petit déjeuner, la tortilla et le mais éclaté avaient des niveaux moyens se situant entre 0.20
a 0.60 mg/kg dans la plupart des cas.
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Tableau 7. Niveaux des fumonisines dans les produits a base de corn/ mais soumis par les gouvernements
nationaux
Pays Produit Analysé | % positif® Restu Ita Min.® | Max. Mr?gf "l sd
Belgique | Alment pour| 44 0 B1+B2 | <0.075 | <0.075 | - -
nourrissons
. Aliment pour
Finlande . 1 0 B1+B2 | <0.03 <0.03 - -
nourrissons
RU Aliment POURL 46 26 BI+B2 | <0.04 | 032 | 0.06 | 0.05
nourrissons
Flocon de
Australie | mais/céréales de 12 0 B1+B2 | <0.10 <0.10 - -
petit déjeuner
Flocon de mais
Belgique |/céréales de petit 51 39.2 B1+B2 | <0.075 6.7 0.238 | 0.93
déjeuner
Flocon de mais
Finlande [/céréales de petit 9 66.7 B1+B2 | <0.03 0.64 0.07 0.08
déjeuner
Flocon de mais Bl <0.01 0.103 0.015 | 0.012
Japon /céréales de petit 101 40.6
déjeuner B2 <0.01 0.019 0.010 | 0.001
Flocon de mais
RU /céréales de petit 64 87.5 B1+B2 | <0.02 0.73 0.13 0.13
déjeuner
Flocon de mais
USA . 21 57.1 B1+B2 | <0.2 2.3 0.51 -
/céréales
Belgique | Chips de mais 28 53.6 B1+B2 | <0.075 | 0.30 0,17 0,29
Finlande [ Chips de mais 9 66.7 B1+B2 | <0.03 0.20 0.07 0.07
. B1 <0.002 1.67 0.068 | 0.18
Japon P;io (11[:)1;1 e au ma'l’sd ) 20 856
ghignotag B2 | <0002 | 060 | 0019 |0.064
RU Produit el 46 76.1 B1+B2 | <0.02 | 030 | 0.09 | 0.06
grignotage au mais
Finlande |Pain/gateau au mais 5 40 B1+B2 | <0.03 0.52 0.127 22
RU Pain/gateau au mais 11 63.6 B1+B2 | <0.02 1.05 0.23 0.35
Finlande |Mais, en conserve 5 0 B1+B2 | <0.03 <0.03 - -
USA Mais, en conserve 15 80 B1+B2 <0.2 2.57 0.67 -
Australie | Mais sucré 4 0 B1+B2 | <0.1 <0.1




18

CX/CF 10/4/8
ANNEXE 111
Pays Produit Analysé | 9% positif® Restu @l vin® | Max Mr?gce "l sd
<0.01/
Bl £0.002 0.036 0.008 | 0.004
Japon Mais sucré 177 8.5
<0.01/
B2 <0.002 0.015 0.008 | 0.004
RU Mais ~ sucr¢/ Mais| 5, 906 |BI1+B2 | <002 | 025 | 008 | 005
sucré de nourrisson
Finlande | Gruaux de mais 2 100 B1+B2 0.03 0.138 0.084 -
B1 <0.002 1.38 0.15 0.25
Japon Gruaux de mais 53 100
B2 <0.002 0.59 0.042 0.09
USA Gruaux de mais 45 51.1 B1+B2 <0.2 1.3 0.345 -
USA Farine de mais ¢ 130 61.5 B1+B2 <0.2 3.6 0.52 -
Finlande |Farine ~de mais| 857 | B1+B2| <0.03 | 168 | 051 | 072
Corn/
RU Farine de mafs 69 87 BI+B2 | <0.04 | 2.7 049 | 0.57
Corn/
RU Farine de mais 22 100 BI+B2 | 0.04 7.8 1.2 1.8
Corn/ et polenta
USA Farine de mais © 268 62.7 B1+B2 <0.2 4.07 0.53 -
Belgique | Polenta 20 90 B1+B2 | <0.075 1.85 0.59 0.58
Bl <0.002 | 0.063 0.004 | 0.010
Japon Amidon de mais 35 28.6
B2 <0.002 | 0.017 0.003 | 0.003
Belgique | Mais éclaté 60 20 B1+B2 | <0.075 0.26 0.087 | 0.034
Chine Maifs éclaté 3 100 B1+B2 | 0.044 0.246 0.105 0.12
Finlande |Mais éclaté 2 0 B1+B2 | <0.03 - - -
B1 <0.002 | 0.354 0.049 | 0.070
Japon Mais éclaté 69 76.8
B2 <0.002 | 0.094 0.012 | 0.016
RU Mais éclaté 9 444 B1+B2 <0.2 0.58 0.13 0.19
USA Mais éclaté 109 16.5 B1+B2 | <0.02 1.63 0.59 -
Finlande | Taco 1 100 B1+B2 0.30 - - -
Belgique | Tortilla 30 36.7 B1+B2 | <0.075 0.84 0.20 0.27
RU Tortilla/Chips  de| 5o 928 |B1+B2| <002 | 14 | 027 | 024
tortilla /taco
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Pays Produit Analysé | 9% positif® Restu @l vin® | Max Mr?gce "l sd
Bl <0.01 -
Japon 1Siouli;)de de corn, 63 0 ) i
quice B2 | <0.01 -
0.000
Bl <0.01 0.013 0.010
Japon Soupe  de  com, 46 15.2 4
poudre
B2 <0.01 - - -
RU Huile de corn 19 26.3 B1+B2 | <0.01 0.08 0.05 0.02

* Pour les fumonisines B1; ° les niveaux < correspondent au LOQ de la fumonisine de B1 et/ou fumonisine B2; ©
en supposant que les échantillons < LOQ sont & un niveau LOQ; € 9.6 % des échantillons avec des niveaux au-
dessus de 2 mg/kg; 6.4 % des échantillons avec des niveaux au-dessus de 2 mg/kg

ANNEXE 111
ASPECTS AGRICOLES, TECHNOLOGIQUES ET COMMERCIAUX
Approches agricoles

34. Le Code d’usages pour la prévention et la réduction de la contamination des céréales par les mycotoxines y
compris I’annexe sur les fumonisines (CAC/RCP 51-2003) recommande de planifier avec soin le moment de la
récolte du mais, car il a été démontré que le mais cultivé et récolté pendant les mois chauds est susceptible de
contenir des niveaux de fumonisines nettement supérieurs a ceux du mais cultivé et récolté pendant les mois plus
froids de I’année.

35. Alors que le mais est sensible a la perte d’eau et est soumis au stress hydrique quand I’activité de 1’eau (aw)
est d’environ 0,98, les espéces Fusarium ont une croissance satisfaisante méme quand 1’activité de 1’eau baisse
jusqu’a 0,90. Par conséquent, en situation de stress de sécheresse, le champignon se développe bien et le contréle
des fumonisines dans les cultures ou une infection fongique a eu lieu pendant la pré-récolte est extrémement
difficile (Hassegawa et al., 2008).

36. Les résultats de la recherche sur les pratiques agronomiques indiquent que: (a) les taux d’infection fongique
sont supérieurs dans les cultures pratiquées dans les champs auparavant plantés de mais, notamment quand les
résidus de ces cultures étaient abandonnés dans le champ, (b) I’incidence de pourriture fusarienne des grains de
mais est supérieure en climat chaud dans des conditions de sécheresse, et (¢) le mais fraichement récolté doit étre
immédiatement séché jusqu’au niveau d’humidité adéquat, puis entreposé (Bacon et Nelson, 1994; Munkvold et
Desjardins, 1997; Warfield et Gilchrist, 1999; Miller, 1994; Fandohan et al, 2005).

37. L’infection fongique et la production des mycotoxines dans les produits cultivés biologiquement et
conventionnellement sont encore des questions extrémement controversées (Magkos et al., 2006) et il n’existe pas
de preuve scientifiquement soutenable que les différences observées entre les denrées conventionnelles et les
denrées biologiques produiraient quelque effet objectivement mesurable sur la santé des consommateurs (Arifio et
al., 2007).

Stabilité des fumonisines pendant la transformation

38. Le destin des fumonisines pendant la transformation est affecté par un grand nombre de facteurs, y compris la
température, I’humidité du produit, la concentration de la toxine dans le produit brut et la présence d’autres
ingrédients dans ’aliment transformé. Les opérations de transformation subies par le mais comprennent le triage,
I’usinage (sec et humide), le traitement thermique, I’extrusion et la nixtamalisation.

39. Le triage et le nettoyage peuvent diminuer la concentration des fumonisines en éliminant la maticre
contaminée, mais ne détruisent pas les mycotoxines. Les grains de mais cassés contiennent des niveaux de
fumonisines pres de 10 fois supérieurs aux grains intacts. les stratégies visant a séparer les grains sains des grains
contaminés comprennent le retrait du mais contaminé dans la partie flottante apres le traitement dans une solution
saturée de chlorure de sodium (Shetty & Bhat, 1999) et en faisant passer de fagon séquentielle les grains de mais
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d’entreposage dans le circuit de nettoyage suivi de la table gravimétrique (Malone et al., 1998). Afolabi et al.
(2006) avaient proposé le triage visuel des grains de mais comme technique de réduction des niveaux de
fumonisines par les agriculteurs de subsistance.

40. L’usinage humide est utilisé pour obtenir I’amidon, le germe et les fibres de mais. L usinage sec donne lieu a
du son (obtenu en éliminant le péricarpe) et le germe, suivi des fragments obtenus en diminuant la taille des
particules — gruaux, semoule et farine de mais (Alexander 1987). Les fumonisines ne sont pas censées étre
détruites pendant le processus et se retrouvent dans tous les fragments, en concentrations plus élevées dans le son
et le germe (Katta et al. 1997, Brera et al, 2004). Rensik (2006) a montré que le germe et le son avaient des
niveaux de fumonisines 29 fois plus élevés que la semoule et les gruaux de mais, 13 fois plus élevés que la farine
de mais et 3 fois plus élevés que le mais entier.

41. Les effets du traitement thermique sur la stabilité des fumonisines varient selon le processus, la température et
de la durée. Une diminution importante des niveaux de la fumonisine apparait durant les processus a des
températures > 150 °C, comme ceux qui sont utilisés dans la production a sec ou a ’humidité de la semoule de
mais (Scott & Lawrence, 1995), la friture des chips de mais (Jackson et al., 1997), la cuisson au four, le rotissage
et la cuisson alcaline (Castelo et al. 1998, Jackson et al. 1997, Katta et al. 1999). De Girolamo et al., (2001) ont
montré que les processus de floconnage, de cuisson et de torréfaction réduisent les niveaux de fumonisines B; a
48 jusqu’a 70% et que 1’ajout de glucose a augmenté le pourcentage de réduction a presque 90 % pendant les
processus de cuisson et de torréfaction, respectivement.

42. La transformation par extrusion est d’utilisation courante dans la production des céréales pour petit déjeuner,
des produits de grignotage et aliments granulés. Bullerman et al. (2007; 2008) ont trouvé que la plus forte
réduction de fumonisines est produite a des températures d’extrusion de 160 °C ou supérieures, en présence de
glucose (jusqu’a 87%). Environ 60% de ’espéce de fumonisine B; détectée dans le mais (enrichi et fermenté)
extrudé au glucose était la fumonisine B; N-(deoxy-D-fructos-1-yl), en addition a la fumonisine B1 hydrolysée et
la fumonisine B, N-carboxyméthyl (Castelo et al. 2001, Bullerman et al., 2008). Seefelder et al (2003) ont montré
que la fumonisine B1 et HFB1 son capables de se lier aux polysaccharides et aux protéines a travers leur deux
coté des chaines d’acide tricarballyle.

43. Voss et al (2008) ont évalué la toxicité des gruaux de mais enrichi a la fumonisine B; extrudée par 10% de
glucose administrée a des rats. A une exception prés, les produits d’extrusion fermentés et enrichis a la fumonisine
B, ont provoqué des 1ésions rénales modérément séveéres et diminué le poids des reins, effets normalement
rencontrés chez les rats exposés aux fumonisines. Les 1ésions chez les rats a qui on a donné des gruaux
contaminés aprés extrusion au glucose étaient substanticllement moins sévéres et le poids des reins était inchangé.
Les auteurs ont conclu que I’extrusion au complément de glucose est potentiellement utile pour réduire a un
niveau sans risque la toxicité des fumonisines dans les produits a base de mais. Lu et al (2002) étaient parvenu a la
méme conclusion et avaient montré que le glucose s’allie aux fumonisines par le biais du groupe amino

44. Dall'Asta et al (2009) ont montré que les fumonisines liées apparaissaient a des niveaux plus élevés que les
formes libres dans tous les 21 échantillons de produits analysés a base de mais. La concentration moyenne était de
43 mg/kg pour les produits de grignotage, 0.15 mg/kg pour les pates et le pain et de 0.09 mg/kg pour les flacons
de mais. Les auteurs ont conclu que 1’occurrence des mycotoxines liées ou masques devrait étre examinée durant
les études d’évaluation de risque.

45. La nixtamalization est le processus de fabrication de la farine de type masa qui sert a préparer les tortillas et
autres produits a base de mais et qui consiste a bouillir et & tremper le mais dans une solution d’hydroxyde de
calcium. Le processus peut réduire la concentration des fumonisines de 50 a 80 %, avec 35 a 60 % des
fumonisines détectées sous leur forme hydrolysée (Burns et al., 2008; Dombrink-Kurtzman et al., 2000). 11 a été
signalé que la procédure de nixtamalisation modifiée, par incorporation de diverses combinaisons de peroxyde
d’hydrogéne et de bicarbonate de sodium outre I’hydroxyde de calcium, engendre une réduction de 100% de FB;,
en revanche la masa obtenue a démontré une toxicité d’environ 60% de celle du mais non traité dans la procédure
de dosage effectué sur les crevettes (Park et al.,, 1996). Burns et al. (2008) avaient laissé entendre que les
interactions des matrices de mycotoxines dans le mais pendant la nixtamalisation réduisent la biodisponibilité et la
toxicité de FB;

46. Palencia et al (2003) ont déclaré que les tortillas préparées par la méthode de nixtamalisation traditionnelles
des communautés maya contenaient FB;, FB, et FB; et leurs homologues hydrolysés. Il y avait des quantités
équimolaires de FB; et de HFB, dans les tortillas, mais les fumonisines totales avaient été réduites de 50%. Ils ont
aussi découvert une élévation réduite de la sphinganine dans les cellules traitées aux extraits de tortillas par
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rapport aux cellules traitées aux extraits de mais contaminé

47. La fermentation a 1’éthanol_du mais contaminé par les fumonisines entraine une trés légére dégradation des
toxines; la plupart des toxines reste dans les grains, les jus, et les ingrédients solubles de distillerie (Bennett et
Richard, 1996; Bothast et al., 1992). Les fumonisines ont aussi été détectées dans la bicre, ce qui indique que les
toxines survivent aux conditions (de température et de pH) qui prédominent pendant le brassage (Scott &
Lawrence, 1995; Scott et al., 1997; Hlywka & Bullerman, 1999).

48. Visconti et al. (1996) ont démontré que 1’efficacité de I’irradiation-gamma (15 kGY) stérilisait efficacement la
farine de mais, mais n’engendrait qu’une réduction d’environ 20% de sa teneur en fumonisines. Ferreira-Castro et
al (2007) ont découvert la possibilité de diminuer les niveaux de fumonisines en irradiant le mais a 5 ou 10 kGy;
cependant, a 2 kQGy, les champignons survivants (36%) peuvent produire plus de fumonisines que les
champignons de contrdle non irradiés. Aziz et al. (2007) ont découvert que le dénombrement viable de Fusarium
dans les semences diminuait quand les niveaux des doses de radiation augmentaient; une dose de 7 kGy était
suffisante pour détruire complétement FB; dans le bl¢ et le mais.

EXPOSITION HUMAINE ET EVALUATION DU RISQUE

49. L’exposition aux fumonisines est considérée comme étant principalement liée a la consommation de mais et
de produits a base de mais. La quantité ingérée peut varier considérablement, en fonction des niveaux de
fumonisines dans le mais /produits a base de mais et la quantité de mais /de produits a base de mais consommés
par les différents individus ou populations.

50. Le JECFA (FAO/OMS, 2001) a procédé a I’estimation internationale de I’ingestion de FB; a 1’aide des
données d’incidence trouvées dans 349 échantillons de mais importé, la plupart provenant d’Europe, d’ Amérique
du Sud et des Etats-Unis et consommé aux Pays-Bas. Cette distribution a été considérée comme représentative du
mais disponible dans le commerce dans le monde entier. Les concentrations de fumonisines Bl dans les
échantillons analysés ont montré avoir une log-normale avec une moyenne de 1.36 mg/kg. La distribution a été
associée aux données relatives a la consommation alimentaire dans les régimes alimentaires régionaux du
GEMS/Aliments concernant le mais total (GC-645), qui comprend le mais, la farine de mais, le mais doux (mais
en épi et grains) et le mais éclaté.

51. Trois scénarios ont été examinés. Dans le premier, la consommation de mais par habitant dans les régimes
alimentaires régionaux du GEMS/Aliments a été combinée avec la distribution des concentrations de fumonisines
pour donner la distribution de I’ingestion de fumonisine. Dans le deuxiéme scénario, une distribution hypothétique
de la consommation de mais a été estimée en supposant que sa distribution est log-normale dans chaque régime,
avec une déviation type égal a 66% de la consommation moyenne. Le troisiéme scénario a pour but de simuler le
pire des scénarios, dans lequel la seule céréale consommée par un méme individu est le mafs.

52. L’ingestion moyenne de fumonisines B1 dans les scénarios 1 et 2 se situait entre 0.2 pg/pc/jour dans le
régime européen a 2.4 ug/kg pc/jour dans le régime africain, pour un poids corporel de 60 kg. L’ingestion des
fumonisines au 97,5 centile dans le scénario 2 se situe entre 1.4 pg/kg pc/jour en Europe a 16.3 pg/kg pc/jour
en Afrique. En partant d’un taux de FB1:FB2:FB3 de 10:3:1, I’ingestion de la fumonisine totale (FB1 + FB2 +
FB3) a été estimée en ajoutant 40% a I’ingestion de la fumonisine B;. L’ingestion totale représente 14 % du
DJMTP établi par le JECFA (2 pg/kg pc/jour) en Europe, 70 % de la DIMTP en Amérique latine et 160% de la
DIMTP en Afrique.

53. L’ingestion de fumonisines prévue dans le troisiéme scénario se situait entre 5.2 pg/kg pc/jour en Europe a 10
ug/kg pc/jour dans I’Extréme-Orient. L’ingestion au 95°™ centile allait de 23 a 47 pg/kg pc/jour par personne
dans ces régimes. Le JECFA a insisté sur le fait que le nombre des individus concernés par ce scénario est
extrémement faible a I’échelle mondiale et représente essentiellement les agriculteurs de subsistance ruraux qui ne
sont pas représentatifs des populations nationales ou régionales dans le cadre de GEMS/Aliments.

54. L’ingestion alimentaire des fumonisines B1 + FB2 par le biais de la consommation du mais (GC 0645: a
I’exception de la farine, I’huile et de la biére; puisqu’on ne prévoit pas qu’aucun niveau significatif de
fumonisines reste dans I’huile et dans la bic¢re) sur la base des 13 régimes alimentaires par modules de
consommation du GEMS/Aliments (OMS, 2006) a été calculé pour ce document de travail en utilisant des
niveaux moyens de 1 mg/kg, 2 mg/kg et 5 mg/kg. L’ingestion représentait jusqu’a 1 % de la DJMTP a tous les
niveaux dans sept des treize régimes. L’ingestion la plus ¢€levée apparaissait avec les régimes C (Afrique et
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Moyen-Orient), D (Europe et Moyen-Orient), K (Amérique latine) et M (Europe et Amérique latine). L’ ingestion
dépassait 100 % de la DJMTP uniquement au niveau le plus élevé de FB1+FB2, dans le régime C.

Table 8. Estimations de 1’ingestion quotidienne des fumonisines dans le Mais (en pg/personne) (GC 645: a
I’exception de la farine, I’huile et de la bicre)
aux niveaux de 1, 2 et 5 mg/kg dans les 13 régimes alimentaires par module *

A B C D E F G H | J K L M
1 mg/kg
Ingestion, 0 1.4 514 | 119 0.2 0.2 | 0.6 0 0.1 0 7.7 0 19.4
pg/personne
% DIMTP

0 1 40 10 0 0 1 0 0 0 6 0 20
2 mg/kg;
Ingestion, 0 29 102 | 23.8 0.5 03 | 13|01 |01 ] 01 153 0 38.7
pg/personne
% DIMTP

0 2 90 20 0 0 1 0 0 0 10 0 30
5 mg/kg
Ingestion, 0.1 7.2 257 | 59.4 12 | 0.8 |32 ] 02 ] 03] 02] 383 0 96.8
pg/personne
% DIMTP

0 6 210 50 1 1 3 0 0 0 30 0 80

*un poids corporel de 60 kg a été utilisé dans tous les modules, a I’exception de G et de L (55 kg).

55. Le tableau 9 indique que le calcul de I’ingestion pour la fumonisine de B1+B2 a travers la consommation de la
farine de corn/mais a des niveaux de concentration de 0.5 mg/kg (moyenne trouvée dans la plupart de I’ensemble
des données du tableau 7 pour la farine/semoule de corn et la polenta), est de 1 et d 2 mg/kg. L’ingestion
n’excédait pas la DIMTP pour tout régime a un niveau de 0.5 mg/kg ; Elle excédait deux fois la DIMTP aux deux
niveaux plus élevés pour les régimes H (Amérique du Sud et Central) et I (Afrique du Sud et de 1’Est).

Tableau 9. I Estimations de I’ingestion des fumonisines dans la farine de Mais (in pg/personne) (CF 1255) a des
niveaux de FB1+FB2 de
0.5, 1 et 2 mg/kg dans les 13 Régimes alimentaires*

A B C D E F G H I J K L M

0.5 mg/kg

Ingestion, 345 | 7.7 | 257 | 83 7.4 1 144 | 12441 103.4 | 239 | 23.1 | 53 | 10.8
pg/personne

% DIMTP
30 6 20 7 6 1 10 100 90 20 20 5 9

1 mg/kg;

Ingestion, 689 | 154 | 513 | 16.6 | 147 | 2 | 28.8 | 248.8 | 206.7 | 47.8 | 46.2 | 10.5 | 21.5
pg/personne

% DIMTP
60 10 40 10 10 2 30 | 210 170 | 40 40 10 20
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2mg/kg;

Ingestion, 137.8 | 30.8 | 102.6 | 33.2 | 294 | 40 | 57.6 | 497.6 | 4134 | 956 | 92.4 | 21.0 | 43.0
pug/personne

% DIMTP
110 30 90 30 20 3 50 | 410 | 340 80 80 20 40

* un poids corporel de 60 kg a été utilisé dans tous les modules, a I’exception de G et de L (55 kg).

56. Lors de I’examen de ’exposition chronique, il est raisonnable d’utiliser la moyenne des niveaux de la
fumonisine B1+B2 dans les grains de mais (1 mg/kg; Tableaux 4 et 5) et la farine de mais (0.5 mg/kg; Tableau 7)
trouvée dans les données fournies par les gouvernements nationaux afin d’évaluer 1’ingestion totale issue de la
consommation de ces deux denrées alimentaires. Dans cette évaluation, 1’ingestion se situait entre 1 % de DIMTP
dans le régime alimentaire F a 100 % de DJMTP dans le régime alimentaire H. L’inclusion du germe de mais (y
compris I’huile), la biére de mais et le mais éclaté (produits alimentaires pour lesquels il existe des données de
consommation disponibles dans l'ensemble de données des groupes de régimes alimentaires du GEMS) au méme
niveau de contamination que la farine de mais, n’ont pas conduit & un excés de la DIMTP. Dans ce cas, le régime
alimentaire I a également une ingestion atteignant la DJMTP. Pour les régimes alimentaires H et I, Ila
consommation de la farine de mafis représentait plus de 90 % de I’ingestion de la fumonisine totale.

57. Une évaluation de I’exposition alimentaire chronique des fumonisines (B;+B;) liée a la consommation des
produits a base de mais a été menée au Brésil a 1’aide d’une enquéte nationale sur les budgets des ménages pour
estimer les données de la consommation (Caldas et Silva, 2007). Le niveau moyen de FB1+FB2 dans la farine de
corn /semoule de corn était de 3.2 mg/kg. L’ingestion représentait 24,1% de la DIMTP pour la population totale et
355% de la DIMTP pour les seuls consommateurs (grands consommateurs), indiquant la nécessité d’établir des
niveaux de sécurité réglementaires pour les fumonisines contenues dans le mais et les produits a base de mais au
Brésil.

58. Dans le programme de coopération scientifique SCOOP de I’'UE, I’évaluation de 1’ingestion alimentaire de
FB, + FB; en Europe FB1 + FB2 en Europe, t I’ingestion journaliére moyenne représentait 0.8 a 13.2% de DIMTP
pour la totalit¢ de la population et 22.3% de la DIMTP pour les nourrissons (EC, 2006). Dans une ¢tude de
’alimentation totale menée en France, L’exposition au 95°™ centile représentait 3,2 % de la DJMTP pour les
adultes et 8,7 % de la DIMTP pour les enfants (3 a 14 ans). Pour les adultes, les boissons alcoolisées ont contribué
plus de 50% de I’ingestion; pour les enfants, les céréales pour petit déjeuner ont contribué plus de 90 % de
I’ingestion (Leblanc et al., 2005). Aux Pays-Bas, une estimation prudente a montré que 97% des individus ayant
une intolérance au gluten avait une ingestion journaliére de fumonisine B; d’au moins 1 pg, et 37% avait une
ingestion d’au moins 100 ug, alors que les proportions de la population générale exposée a ces concentrations de
fumonisine B, étaient de 49% et 1%, respectivement (de Nijs et al., 1998b). Au Danemark, une estimation pour un
« consommateur » montre que 1’ingestion de fumonisines ne dépassera pas 0,4 pg/kg p.c./jour (Petersen et Thorup,
2001).

59. Une étude menée aux Etats-Unis a conclu qu’aucun risque de toxicité rénale pour I’homme n’était a prévoir
dans le cadre des niveaux de contamination du mais et des schémas de consommation pour la population des seuls
consommateurs aux Etats-Unis. L’étude a également laissé entendre que la réduction de la consommation du mais
aurait un impact plus grand sur la baisse du risque de dommages rénaux que la baisse du niveau autorisé pour FB
dans le mais par un facteur similaire (Humpreys et al., 2001).

60. Dans une étude menée au Guatemala, Torres et al (2007) ont découvert que 50% des échantillons de mais
issus des marches en 2005 contenaient des niveaux de fumonisines qui résulteraient en des expositions supérieures
a la DJIMTP. L’ingestion des femmes dans trois régions différentes du pays était de 3,5 a 15,6 ug/kg p.c./jour.

61. Yazdanpanah et al. (2006) a estimé 1’exposition aux fumonisines B; et B, des individus dans deux provinces
de I’Iran sur la base du mais consommé entre 1998 et 2000. L’ingestion moyenne allait de 0,009 a 0,34 pg/kg
p.c./jour, avec un maximum de 0,71 pg/kg p.c./jour.

62. Dans I’Afrique du Sud, I’exposition (FB1+FB2)aux fumonisines au Bizana, une région ou I’incidence du
cancer cesophagien est relativement faible, était de 3,43 +/- 0,15 pg/kg p.c./jour, soit substantiellement inférieure
(p < 0,05) a celle de Centane. Dans chacune des régions, 1’ingestion dépassait la DIMTP pour les fumonisines.
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(Shephard et al., 2007).

63. En Corée, la moyenne et 95™ centile estimés de I’ingestion quotidienne des fumonisines (FB1 + FB2) était de
0.03 pg/kg pe/jour (1.5% DIMTP) et 0.08 pg/kg pc/jour (4.0% DIMTP), respectivement (Chung, et al, 2008).

64. Au Mexique, la FB; urinaire a été comparée avec 1’ingestion alimentaire aprés consommation de tortillas
(Gong et al., 2008). La moyenne géométrique était de 35.0, 63.1, et 147.4 pg/mL pour les groupes de basse,
moyenne et forte consommation, respectivement. La FB; urinaire a été corrélée a I’ingestion du mafs, toutefois ce
biomarqueur était uniquement considéré comme praticable pour les populations a 1’exposition de haut niveau.

65. En Chine, huit adultes volontaires en bonne santé ont suivi pendant 1 mois un régime alimentaire normal
contenant du mais de production locale potentiellement contaminé par FB; se situant entre 0.08 a 41.1 mg/kg; les
ingestions journaliéres estimées de FB, allaient de 0,4 a 740 pg/kg p.c./jour. Le rapport Sa:So urinaire avant et
aprés la consummation a suggéré que le métabolisme des sphingolipides des humains pourrait étre affecté par
I’ingestion de fumonisine B1, et peut étre utile a I’évaluation de I’exposition élevée a la FBy; les males étaient plus
sensibles au dysfonctionnement a la fumonisine FB1 du métabolisme des sphingolipides que les femelles (Qiu et
Liu, 2001).

66. La sphinganine et la sphingosine ont été dosées dans 1’urine des résidents en Argentine et au Brésil dont la
consommation de mais est élevée et comparées aux échantillons d’urine collectés dans les régions de
consommation de mais trés faible ou inexistante. Le rapport Sa:So moyen était de 1,27 dans 1’urine des sujets a
forte consommation de mais (n = 123) et 0,36 dans les contrdles (n = 66) et la différence était statistiquement
significative (p<0.001). Une ingestion similaire de fumonisines a été enregistrée pour les populations de
I’Argentine et du Brésil mais la moyenne du taux Sa:So au Brésil (1.57) était significativement plus élevé
(p<0.05) que celui de 1’Argentine (0.69), suggérant aucune association avec l’exposition a la fumonisine
(Solfrizzo et al., 2004).

CONSIDERATIONS RELATIVES A LA GESTION DES RISQUES ET PROBLEMES DE SANTE
PUBLIQUE

67. La technologie actuelle ne permet pas d’empécher la contamination des cultures de mais par les fumonisines
avant la récolte. L’incidence et les niveaux des fumonisines dans les cultures de mais dans le monde varient
considérablement en fonction d’un grand nombre de facteurs y compris les conditions environnementales,
I’ampleur des dommages liés aux insectes, I’hybride du mais cultivé et les pratiques agronomiques employées

68. Les niveaux indicatifs des fumonisines (FB+FB,+FB;) dans les aliments aux Etats-Unis sont de 2 mg/kg pour
les produits a base de mais moulu a sec et dégermé (teneur en graisse <2,5%) et 3 mg/kg pour les grains de mais
éclaté (USFDA, 2001). Dans la Communauté européenne, la limite maximale (FB;+FB,) est de 4 mg/kg pour la
farine de mais non transformée, 1 mg/kg pour le mais destiné a la consommation humaine directe, 0.8 mg/kg pour
les céreales du petit-déjeuner a base de mais et les produits de grignotage a base de mais, 0.2 mg/kg pour les
produits transformés a base de mais et les aliments pour nourrissons et jeunes enfants; Le NM sur les fractions de
mouture de mais dépend de la taille de la particule — 1.4 mg/kg pour > 500 um et 2 mg/kg pour < 500 um (CE
No 1126/2007).

69. L’agence coréenne des produits alimentaires et pharmaceutiques avait notifi¢ a I’OMC (WTO)
(SPS(G/SPS/N/KOR/283, 6 juin 2008) d’établir les limites maximales pour les fumonisines (FB1+FB2) a 4
mg/kg pour le mais et 2 mg/kg pour les gruaux et la farine de mais (a ’exception des germes).

70. Le tableau 10 indique I’'impact de diverses limites de mise en application pour le grain de mais sur le % de
DIMTP pour les fumonisines, utilisant le régime alimentaire C (Europe et Moyen-Orient; la population avec
l'ingestion la plus élevée, Tableau 8) basé sur la distribution de la fumonisine dans le grain de mais en Afrique du
Sud et au Nigeria (N=1091). Les deux pays africains ont montré les profils de distribution (Figure 2 et tableau 4)
et sont des exportateurs importants du corn/mais. L’ingestion moyenne des fumonisines représentait une
augmentation de 30 % dans le % de PTMDI lorsque la limite a été augmentée de 2 a 5 mg/kg; cette augmentation,
toutefois, représentait une réduction considérable du pourcentage d’échantillons exclus du marché.
L’augmentation en % de PTMDI n’était pas importante lorsque la limite augmentait de 5 a 10 mg/kg.

Tableau 10. Potentiel % de DJIMTP pou les fumonisines provenant de la consommation du grain de mais (GC
645:
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a I’exclusion de la farine, de I’huile et de la biére) dans le régime alimentaire C quand diverses limites sont

imposées et appliquées

Limite % de DIMTP
(mg/kg)

Moyenne | Minimum | Maximum | 50°™ | 90°™ | 95°™ | 94 exclus

1 20 0 40 20 40 40 334

2 30 0 90 20 60 70 18.3

5 40 0 210 30 100 130 5.2

10 40 0 330 30 100 140 0.9

Aucun 40 0 500 30 100 140 0
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PLANS D’ECHANTILLONNAGE POUR LES FUMONISINES CONTENUES DANS LE MATS
ET LES PRODUITS A BASE DE MATS
DEFINITION

Lot - quantité¢ identifiable d'un produit alimentaire livré en une seule fois et qui, de l'avis de l'agent
d'échantillonnage, présente des caractéres communs, tels que 1'origine, la variété, le type d'emballage, 1'emballeur,
I'expéditeur ou le marquage.

Sous-lot - partie déterminée d'un lot plus gros sur laquelle sera appliquée la méthode d'échantillonnage. Chaque
sous-lot doit étre physiquement distinct et identifiable.

Plan d’échantillonnage - il est défini par une procédure d'essai pour les fumonisines et un niveau
d'acceptation/rejet. Cette procédure comprend trois étapes: collecte de 1'échantillon, préparation de 1'échantillon et
analyse de quantification des fumonisines. Le niveau d'acceptation/rejet est un seuil de tolérance habituellement
égal au niveau maximal Codex (NM).

Echantillon progressif — quantité de matériau prélevé a un point unique aléatoire dans le lot ou le sous-lot

Echantillon global - total de tous les échantillons progressifs prélevés dans le lot ou le sous-lot. L'échantillon
global doit étre au moins aussi important que 1I’échantillon ou le total des échantillons de laboratoire.

Echantillon de laboratoire — la plus petite quantité de mais décortiqué pulvérisé dans un broyeur. L'échantillon
de laboratoire peut étre une portion ou la totalité de 1’échantillon global. Si I'échantillon global est plus important
que le(s) échantillon(s) de laboratoire, le(s) échantillon(s) de laboratoire devra/devront étre prélévé(s) de fagon
aléatoire dans I’échantillon global.

Prise d’essai — portion de 1'échantillon de laboratoire pulvérisé. L'échantillon de laboratoire total devra étre
pulvérisé¢ dans un broyeur. Une portion de cet échantillon pulvérisé est prélevée de manicre aléatoire pour en
extraire les fumonisines aux fins de l'analyse chimique.

Courbe d’efficacité (OC) — représentation graphique de la probabilité d’acceptation d’un lot par rapport a la
concentration dans le lot dans un modé¢le de plan d’échantillonnage donné. La courbe OC fournit une estimation
des chances de rejet d’un bon lot (risque pour 1I’exportateur) et des chances d’acceptation d’un mauvais lot (risque
pour I’importateur) relative a un modéle de plan d’échantillonnage donné pour les fumonisines. Un bon lot est
défini comme contenant une concentration de fumonisines inférieure au niveau maximal; un mauvais lot est défini
comme contenant une concentration de fumonisines supérieure au niveau maximal.

CONSIDERATIONS RELATIVES AUX MODELES DE PLANS D’ECHANTILLONNAGE

1. Les statistiques en matiére d’échantillonnage, figurant dans les équations 1 a 4, sont fondées sur la variabilité
et la répartition des fumonisines dans les échantillons de laboratoire de mais décortiqué (Whitaker et al, 1998;
Whitaker et al, 2007). La taille des échantillons de laboratoire est exprimée en nombre de grains de mais a des
fins statistiques. Le nombre de grains de mais décortiqué est supposé étre de 3000 par kg. Le nombre de
grains par kg permet de convertir la taille de 1I’échantillon de laboratoire du nombre de grains en poids et vice
versa.

2. Les estimations de variabilité¢ associées a 1’échantillonnnage, a la préparation des échantillons et a I’analyse,
figurant dans les équations 1 a 4, et la distribution binomiale négative (Whitaker et al, 2007) permettent
d’établir les courbes d’efficacité (OC) qui décrivent I’efficacité des plans d’échantillonnage proposés pour les
fumonisines.

3. La variance analytique (équation 3) refléte la variabilité analytique dans un méme laboratoire, qui est
inférieure a la variabilité analytique entre différents laboratoires.

4. La question concernant la correction des résultats des tests analytiques pour la récupération n’est pas abordée
dans la présente annexe. Cependant, la réglementation CE No 401/2006 (tableau 1) peut étre utilisée en tant
que norme possible pour plusieurs critéres d’efficacité appliqués aux méthodes analytiques y compris les
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recommandations sur la fourchette de taux de récupération acceptables.

5. Les niveaux maximaux devront étre définis avant de prendre la décision finale concernant un modéle de plan
d’échantillonnage.

PROCEDURE D’ESSAI ET NIVEAUX MAXIMAUX POUR LES FUMONISINES

6. Un plan d’échantillonnage pour les fumonisines est défini par la procédure d’essai et le niveau maximal pour
les fumonisines. Comme le niveau maximal pour les fumonisines n’a pas été défini par les membres du CCCF,
les plans d’échantillonnage dans une fourchette de niveaux maximaux sont évalués dans la présente annexe.

7. Les niveaux maximaux pour les fumonisines dans le mais décortiqué évalué dans la présente annexe sont de 1,
2,5, et 10 mg/kg.

8. Le choix du nombre et de la taille des échantillons de laboratoire est un compromis entre la minimisation des
risques (les faux positifs et les faux négatifs) et les colits liés a I’échantillonnage et aux restrictions
commerciales. Diverses tailles d’échantillons de laboratoire (1, 2, et 5 kg) sont évaluées quand 1 ou 2
échantillons de laboratoire sont utilisés pour accepter ou rejeter un lot.

9. Préparation de I’échantillon — broyage a sec a I’aide d’un broyeur approprié et une prise d’essai de 25 g.
10. Méthode analytique — axée sur I’efficacité (réglementation CE No 401/2006).

11. Régle de décision — Si le résultat de 1’analyse de 1’échantillon concernant les fumonisines est inférieur au
niveau maximal établi, le lot est alors accepté.

12. Pour aider les pays membres a mettre en ceuvre un plan d’échantillonnage, les méthodes de prélévement des
échantillons, les méthodes de préparation des échantillons et les méthodes analytiques nécessaires a quantifier
les fumonisines dans les échantillons de laboratoire prélevés dans des lots de mais décortiqué en vrac sont
décrites dans les sections suivantes.

PRELEVEMENT DES ECHANTILLONS
Matériau a échantillonner

13. Chaque lot, qui sera examiné par rapport aux fumonisines, doit étre échantillonné individuellement. Les lots
supérieurs a 50 tonnes devront &tre subdivisés en sous-lots & échantillonner séparément. Si un lot est supérieur
a 50 tonnes, le nombre de sous-lots est égal au poids du lot en tonnes divisé par 50. Il est recommandé qu’un
lot ou un sous-lot ne dépasse pas les 50 tonnes. Le poids minimum d’un lot sera de 500g.

14. Compte tenu que le poids du lot n’est pas toujours un multiple exact de sous-lots de 50 tonnes, le poids d’un
sous-lot pourra dépasser le poids maximum cité de 25%.

15. Les échantillons seront prélevés dans le méme lot, a savoir qu’ils devront porter le méme code de série ou, au
minimum, la méme date limite de consommation. Il faudra éviter tout changement qui pourrait affecter la
teneur en mycotoxine, la détermination analytique ou affecter la représentativité des échantillons globaux
prélevés. Par exemple, il ne faudra pas ouvrir I’emballage dans des conditions météorologiques défavorables
ou exposer les échantillons a I’humidité ou au soleil de fagon excessive. Il faudra éviter la contamination
croisée par d’autres cargaisons a proximité, potentiellement contaminées.

16. Dans la plupart des cas, tout camion ou conteneur devra étre déchargé pour pouvoir procéder a un
échantillonnage représentatif.
Sélection des échantillons par la méthode progressive

17. Les procédures relatives a 1’échantillonnage progressif dans un lot de mais décortiqué sont extrémement
importantes. Chaque grain individuel dans le lot doit avoir une chance égale d’étre prélevé. Les biais
introduits dépendront des méthodes de sélection des échantillons si le matériel et les procédures utilisés pour
sélectionner les échantillons progressifs entravent ou réduisent les chances qu’un grain dans un lot soit choisi.

18. Comme il n’y a aucun moyen de savoir si les grains de mais contaminé sont uniformément répartis dans le lot,
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il est essentiel que 1’échantillon global soit I’accumulation de nombreux échantillons progressifs du produit
prélevés dans des endroits différents de I’ensemble du lot. Si I’échantillon global est plus important que prévu,
il faudra le mélanger et le subdiviser jusqu’a obtention de la taille désirée pour I’échantillon de laboratoire.

Nombre d’échantillons progressifs pour les lots de poids divers

19. Le nombre d’échantillons progressifs a prélever dans un lot (sous-lot) dépend du poids du lot et de la taille de
I’échantillon global. Une fois que le nombre et la taille de 1’(des) échantillon(s) de laboratoire ont été définis
par le CCCF, des recommandations spécifiques pourront étre formulées pour diverses tailles de lots.

Poids de I’échantillon progressif

20. Le poids minimum recommand¢ pour un échantillon progressif sera approximativement de 100 grammes pour
les lots de 50 tonnes métriques (50,000 kg).

Lots statiques

21. On entend par lot statique une masse importante de mais décortiqué contenue soit dans un seul grand
conteneur soit dans une remorque, un camion ou un wagon ou dans de nombreux petits conteneurs tels que
des sacs ou des boites, le mais étant immobile au moment du prélévement de 1’échantillon. Prélever de fagon
purement aléatoire un échantillon dans un lot statique peut étre difficile car tous les conteneurs du lot ou du
sous-lot ne sont pas nécessairement accessibles.

22. Prélever un échantillon global dans un lot statique exige habituellement I'emploi de sondes pour collecter le
produit dans le lot. Les sondes utilisées doivent étre congues en fonction du type de conteneur. La sonde 1)
doit étre assez longue pour atteindre tout les produits, 2) ne doit exclure aucun élément du lot de la collecte, et
3) ne doit pas altérer les éléments du lot. Comme mentionné ci-dessus, I'échantillon global devra étre un
mélange de nombreux petits fragments de produit pris en différents points du lot.

23. Pour les lots commercialisés sous emballage individuel, la fréquence d'échantillonnage (SF), ou le nombre de
paquets dans lesquels les échantillons progressifs sont prélevés, est fonction du poids du lot (LT), du poids de
I'échantillon progressif (IS), du poids de I'échantillon global (AS) et du poids d'un paquet individuel (IP),
comme suit:

SF = (LT x IS)/(AS x IP).

24. La fréquence d'échantillonnage (SF) est le nombre de paquets échantillonnés. Tous les poids doivent étre
exprimés dans les mémes unités de masse, par exemple en kg.

Lots dynamiques

25. 11 est plus facile d’obtenir des échantillons globaux représentatifs quand les échantillons progressifs sont
prélevés dans un flot de mais décortiqué quand le lot est transféré d’un endroit & un autre. Quand les
échantillons sont prélevés dans le flot, prendre de petits échantillons progressifs de mais décortiqué tout au
long du passage du flot; réunir les échantillons progressifs pour obtenir I’échantillon global; si I’échantillon
global est plus important que I’(les) échantillon(s) de laboratoire requis, mélanger et subdiviser I’échantillon
global pour obtenir la taille désirée du(des) échantillons(s) de laboratoire.

26. Le matériel d’échantillonnage automatique comme 1’échantillonneur transversal disponible dans le commerce
est muni d’un compte-minutes qui actionne automatiquement un bec déflecteur a travers le flot a intervalles
prédéterminés et réguliers. Faute de matériel d’échantillonnage automatique, une personne peut étre chargée
de passer manuellement une palette dans le flot a intervalles réguliers pour prélever les échantillons
progressifs. Qu’il s’agisse de la méthode automatique ou manuelle, les échantillons progressifs doivent étre
prélevés et mélangés a intervalles fréquents et réguliers tout au long du passage du flot de mais au point
d’échantillonnage.

27. Les échantillonneurs transversaux doivent étre installé de la maniére suivante: (1) le plan d’ouverture du bec
déflecteur doit étre perpendiculaire a la direction du flot; (2) le bec déflecteur doit traverser la totalité de la
section transversale du flot; et (3) I’ouverture du bec déflecteur doit étre suffisamment large pour collecter
tous les éléments intéressants du lot. En régle générale, la largeur de I’ouverture du bec déflecteur doit étre
d’environ deux ou trois fois les dimensions les plus grandes des éléments du lot.
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28. La taille de I’échantillon global (S) en kg, prélevé dans un lot a I’aide d’un bec déflecteur est:
S=DxLT)/(TxV),

ou D est la largeur de I’ouverture du bec déflecteur (cm), LT est la taille du lot (kg), T est I’intervalle ou le
temps écoulé entre les passages du bec déflecteur a travers le flot (secondes) et V est la vitesse du bec
déflecteur (en cm/sec).

29. Si le débit massique du flot, MR (kg/sec), est connu, la fréquence de I’échantillonnage (SF), ou le nombre de
passages effectués par le bec déflecteur automatique peut étre exprimé en fonction de S, V, D, et MR.

SF=(Sx V)/(DxMR).
Emballage et transport des échantillons

30. Chaque échantillon de laboratoire devra étre placé dans un récipient propre et inerte offrant une protection
adéquate contre la contamination, la lumiére du jour, et contre tout dommage dii au transport ou a
I’entreposage. Toutes les précautions nécessaires devront étre prises pour éviter tout changement dans la
composition de l'échantillon de laboratoire qui pourrait survenir durant le transport ou l'entreposage. Les
échantillons devront étre entreposés dans un endroit frais et dans 1’obscurité.

Plombage et étiquetage des échantillons

31. Chaque échantillon de laboratoire prélevé pour un usage officiel devra étre plombé sur le lieu de
I'échantillonnage et identifié. Il faudra enregistrer chaque échantillon afin que chaque lot puisse étre identifié
sans ambiguité, indiquer la date et le lieu de I'échantillonnage et fournir toute information supplémentaire qui
pourrait étre utile a l'analyste.

PREPARATION DES ECHANTILLONS
Précautions

32. La lumiére du jour est autant que possible a éviter pendant la préparation des échantillons, car les fumonisines
peuvent se décomposer progressivement sous I’influence des ultraviolets. Par ailleurs, la température
ambiante et I’humidité relative doivent €tre controlées afin de ne pas favoriser le développement des
moisissures et la formation des fumonisines.

Homogénéisation - Broyage

33. Comme la répartition des fumonisines est extrémement hétérogeéne, les échantillons de laboratoire doivent
étre homogénéisés en broyant la totalité des échantillons soumis au laboratoire. L ’homogénéisation est un
procédé qui réduit la taille des particules et disperse les particules contaminées de fagon homogéne dans
I’ensemble de 1’échantillon de laboratoire pulvérisé.

34. L’échantillon de laboratoire doit étre finement broy¢ et parfaitement mélangé grace a un procédé qui permet a
I’homogénéisation d’étre aussi compléte que possible. L’homogénéisation complete implique que la taille des
particules est extrémement réduite et que la variabilité associée a la préparation de I’échantillon est proche de
zéro. Aprés broyage, le broyeur doit étre nettoyé pour prévenir toute contamination croisée.

Prise d’essai
35. Le poids recommandé de la prise d’essai prélevée dans un échantillon de laboratoire pulvérisé doit étre

d’environ 25 grammes.

36. Les procédures de sélection de la prise d’essai de 25 g dans 1’échantillon de laboratoire pulvérisé doivent étre
appliquées de fagon aléatoire. Si le mélange a eu lieu pendant ou aprés le processus de pulvérisation, la prise
d’essai de 25 g peut étre prélevée dans n’importe quelle partie de 1’échantillon de laboratoire. Sinon, la prise
d’essai de 25 g doit étre obtenue par accumulation de plusieurs petites portions prélevées dans 1I’ensemble de
I’échantillon de laboratoire.

37. 11 est recommandé de prélever trois prises d’essai dans chaque échantillon de laboratoire pulvérisé. Les trois
prises d’essai seront utilisées aux fins d’application, d’appel et de confirmation, le cas échéant.

METHODES ANALYTIQUES

Généralités
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Il conviendra d’utiliser une approche a base de critéres, qui fixe une série de critéres d’efficacité auxquels la
méthode d'analyse utilisée doit étre conforme. Cette approche a base de criteres présente 'avantage de ne pas
obliger a fournir des détails spécifiques sur la méthode utilisée et permet donc de profiter des progres de la
méthodologie sans avoir a réexaminer ou a modifier la méthode spécifiée. Les critéres d’efficacité établis
pour les différentes méthodes devront inclure tous les paramétres a respecter par chaque laboratoire, tels que
le seuil de détection, le coefficient de variation de la répétabilité¢ (au sein du laboratoire), le coefficient de
variation de la reproductibilité (entre les laboratoires) et le taux de récupération nécessaire pour diverses
restrictions statutaires. Les méthodes d'analyse qui sont acceptées par les chimistes a 1'échelle internationale
(par exemple, les méthodes AOAC) peuvent étre utilisées. Ces méthodes font réguliérement 1'objet d'un suivi
et d'une mise a jour en fonction des progres technologiques.

Criteres d’efficacité pour les méthodes d’analyse

39.

Sur la base de la réglementation CE No 401/2006, une liste des critéres possibles et des niveaux d’efficacité
figure au tableau 1. A partir de cette approche, les laboratoires seront libres d’utiliser la méthode analytique la
mieux adaptée a leurs installation.

Tableau 1. Critéres d’efficacité pour les fumonisines Bl et B2.

Niveau Précision Récupération (%)
(mg/kg) RSDr (%) RSDR (%)

<500 <30 <60 602 120

> 500 <20 <30 70a110

PROCEDURE D’ESSAI ET NIVEAUX MAXIMAUX POUR LES FUMONISINES

40.

41.

42.

43.

44,

45.

Un plan d’échantillonnage pour les fumonisines est défini par la procédure d’essai et le niveau maximal pour
les fumonisines. Comme le niveau maximal pour les fumonisines n’a pas été¢ défini par les membres du CCCF,
les plans d’échantillonnage relatifs a une fourchette de niveaux maximaux sont évalués dans la présente
annexe.

Les niveaux maximaux pour les fumonisines dans le mais décortiqué évalué dans la présente annexe sont de 1,
2,5, et 10 mg/kg.

Le choix du nombre et de la taille des échantillons de laboratoire est un compromis entre la minimisation des
risques (les faux positifs et les faux négatifs) et les colits liés a 1’échantillonnage et aux restrictions
commerciales. Diverses tailles d’échantillons de laboratoire (1, 2, et 5 kg) sont évaluées quand 1 ou 2
échantillons de laboratoire sont utilisés pour accepter ou rejeter un lot.

Préparation de 1’échantillon — broyage a sec a 1’aide d’un broyeur approprié et une prise d’essai de 25 g.

Meéthode analytique — axée sur I’efficacité (voir tableau 1).

Reégle de décision — Si le résultat de ’analyse de I’échantillon concernant les fumonisines est inférieur au
niveau maximal établi, le lot est alors accepté..

EFFICACIT,E DE PLUSIEURS PLANS D’ECHANTILLONNAGE POUR LES FUMONISINES DANS
LE MAIS DECORTIQUE

46.

L’efficacité de plusieurs modeles de plans d’échantillonnage pour les fumonisines dans le mais décortiqué
¢valuée a partir d’échantillons de laboratoire de 1, 2, et 5 kg et de niveaux maximaux de 1, 2, 5, et 10 mg/kg
est présentée dans les figures 1 a 8 (voir le tableau 6 du document de travail sur les fumonisines de la 3™
session du CCCF, point 9(a) de ’ordre du jour, CX/CF/09/3/09, février 2009 pour I’examen des niveaux).
L’efficacit¢ de chaque modéle de plan d’échantillonnage est illustrée par une courbe d’efficacité (OC).
Chaque courbe a été élaborée sur la base des relations de variabilité pour 1’échantillonnage, la préparation des
échantillons, et I’analyse (équations 1, 2, 3, et 4) et la distribution binomiale négative (Whitaker et al., 1998 et
Whitaker et al. 2007). La variance de 1’échantillonnage (st) par rapport a la taille de I’échantillon en nombre
(ns) de grains, la variance de la préparation des échantillons (stp) pour le broyeur Romer et la taille de la
prise d’essai (nss) en g, et la variance analytique (S%) pour LC pour un nombre d’aliquotes (na) est décrite
dans les équations 1, 2, et 3, respectivement, en tant que fonction de la concentration C de fumonisines en
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mg/kg.
Echantillonnage S% = (3,300/ns) 0.033 C'* (1)
Préparation de 1’échantillon stp = (25/nss) 0.033 c' 2)
Analytique S%, = (1/na) 0.033 C'* (3)
Variance totale Szt = SzS + stp + Sz.ﬂl 4)

Effet produit par I’accroissement de la taille des échantillons de laboratoire

47. Les courbes d’efficacité qui décrivent I’efficacité du plan d’échantillonnage pour les fumonisines dans le mais
décortiqué sur la base des échantillons de laboratoire de 1, 2, et 5 kg et des niveaux maximaux 1, 2, 5, et 10
mg/kg sont reproduites dans les figures 1, 2, 3, et 4, respectivement. La courbe d’efficacité reflete
I’incertitude associée a I’utilisation d’échantillons de laboratoire de 1, 2, et 5 kg, pulvérisés dans un broyeur
Romer, d’une prise d’essai de 25 g, et de la quantification des fumonisines dans la prise d’essai par LC.

10
I
0g Courbe d'efficacité pour le mais decortiqué
= I Taille de léchantilon de laboratoire indiquée
| Prise d'essat 24 g, broyeur Romer
na -+ I Analyse: LC, 1 aliguote
Miveau maximal: 10 madkg
0.7 + :
=
S 0B+ I
[y
=1
i}
o 0.5+
m
=
- I
£ 04+
& I
o 1% kg =10 maky
Po3at i
= | 152 kg = 10 matkg
0.2 + 5
I T=a kg =10 makyg
0.1+ I
0.0 i f i i I i
! 6 7 8 g 10 1 12 13 14 14

Concentration en fumonising dulot (mgdkg)

Figure 1. Courbe d’efficacité montrant 1’efficacité des modeles de plan d’échantillonnage a partir d’échantillons
de 1, 2, et 5 kg pour la détection des fumonisines dans des lots de mais décortiqué pour un niveau maximal de 10
mg/kg.
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1.0
|
0g Courbe d'efficacité pour le mais décartique
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Figure 2. Courbe d’efficacité montrant 1’efficacité des modeles de plan d’échantillonnage a partir d’échantillons
de 1, 2, et 5 kg pour la détection des fumonisines dans des lots de mais décortiqué pour un niveau maximal de 5
mg/kg.

1.0 -
|
0g £ | Courbe d'efficacité pour le mais décartique
' Taile de 'echantillon de laboratoire indiguee
| Prise d'essai. 25 g, broyeur Romer
08 + I Analyse: LC, 1 aliquote
Miveau maximal: 2 moko
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5 '
5 0B+ I
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g 04+
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03+ )

§ | 152 kg = 2 moky
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0o I ! f
1 1.8 2 258 3 3h

Concentration en fumonising du 1ot (mg/kg)

Figure 3. Courbe d’efficacité montrant 1’efficacité des modeles de plan d’échantillonnage a partir d’échantillons
de 1, 2, et 5 kg pour la détection des fumonisines dans des lots de mais décortiqué pour un niveau maximal de 2
mg/kg.
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1.0
I Courbe d'efficacite pour le mais decortique
08+ I Taille de 'echantillon de laboratoire indiquée
| Prise d'essai 25 g, broyeur Romer
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Figure 4. Courbe d’efficacité montrant 1’efficacité des modeles de plan d’échantillonnage a partir d’échantillons
de 1, 2, et 5 kg pour la détection des fumonisines dans des lots de mais décortiqué pour un niveau maximal de 1
mg/kg.

48. Chaque plan d’échantillonnage dans les figures 1, 2, 3, et 4 montre 1’effet produit par ’accroissement de la
taille d’un échantillon de laboratoire unique sur les chances d’accepter ou de rejeter les lots sur une large
fourchette de concentrations de fumonisines dans les lots. Pour chaque niveau maximal, quand la taille de
I’échantillon augmente, les chances de rejeter des lots (chances de rejeter un lot = 1.0 — chances d’accepter un
lot) de concentration inférieure au niveau maximal diminue (diminution des faux positifs) et les chances
d’accepter des lots de concentration supérieure au niveau maximal diminue (diminution des faux négatifs).
L’accroissement de la taille des échantillons produit 1’effet désirable de réduire a la fois les faux positifs et les
faux négatifs simultanément.

Effet produit par ’accroissement du nombre d’échantillons de laboratoire testés par lot

49. Les courbes d’efficacité qui décrivent I’efficacité du plan d’échantillonnage pour les fumonisines dans le mais
décortiqué dans lequel le nombre d’échantillons de mais décortiqué de 1,0 kg augmente de 1 & 2 échantillons
et les niveaux maximaux varient de 1, 2, 5 et 10 mg/kg sont présentés en figures 5, 6, 7, et 8 respectivement.
La courbe d’efficacité refléte I’incertitude associée a 'utilisation d’1 ou 2 échantillons de laboratoire de 1 kg,
échantillon(s) pulvérisé(s) dans un broyeur Romer, d’une prise d’essai de 25 g, et de la quantification des
fumonisines dans la prise d’essai par CLHP.
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Figure 5. Courbe d’efficacité montrant 1’efficacité des modeles de plan d’échantillonnage qui utilisent 1 ou 2
échantillons de 1.0 kg chacun pour la détection des fumonisines dans des lots de mais décortiqué pour un niveau

maximal de 10 mg/kg..
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Figure 6. Courbe d’efficacité montrant 1’efficacité des modéles de plan d’échantillonnage qui utilisent 1 ou 2
échantillons de 1.0 kg chacun pour la détection des fumonisines dans des lots de mais décortiqué pour un niveau

maximal de 5 mg/kg.
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Courbe d'efficacité pour le mais décartique
Echantillon de laboratoire = 1kg

Mombre d'echantilons de laboratoire indique
Prise d'essai 23 g, brayeur Romer

Analyse: LC, 1 aliguote
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Figure 7. Courbe d’efficacité montrant 1’efficacité des modeles de plan d’échantillonnage qui utilisent 1 ou 2
échantillons de 1.0 kg chacun pour la détection des fumonisines dans des lots de mais décortiqué pour un niveau
maximal de 2 mg/kg.
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Figure 8. Courbe d’efficacité montrant 1’efficacité des modéles de plan d’échantillonnage qui utilisent 1 ou 2
échantillons de 1.0 kg chacun pour la détection des fumonisines dans des lots de mais décortiqué pour un niveau
maximal de 1 mg/kg.
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50. Les figures 5, 6, 7, et 8 montrent 1’effet produit par 1’accroissement du nombre des échantillons de laboratoire

51.

de concentration en fumonisines inférieure au niveau maximal sur les chances d’accepter ou de rejeter les lots
sur une large fourchette de concentrations. Pour chaque niveau maximal, quand le nombre d’échantillons
augmente de 1 a 2 échantillons (chaque échantillon = 1.0 kg), les chances de rejet des lots de concentration
inférieure au niveau maximal augmente (augmentation des faux positifs) et les chances de rejet des lots de
concentration inférieure au niveau maximal diminuent (diminution des faux négatifs). L’accroissement du
nombre des échantillons testés par lot est une méthode efficace de réduire les chances de faux négatifs, mais
le cofit est élevé pour I’exportateur car elle augmente les chances de faux positifs.

Comme le montre les courbes d’efficacité dans les figures 1 a 8, 1’interaction entre le niveau maximal, la taille
de I’échantillon de laboratoire et le nombre d’échantillon de laboratoire peut étre utilisée pour minimiser les
chances d’accepter des lots contenant des fumonisines en concentration supérieure a un certain niveau. Par
exemple, si le CCCF décide de ne pas vouloir plus de 10% des lots de concentration de 6 mg/g ou plus qui
soient acceptés dans un plan d’échantillonnage, alors soit 1x5kg<=5Smg/kg (figure 2) ou 2xlkg<=5mg/kg
(figure 6) seront conformes a ce critére.

Echantillonnage du mais décortiqué pulvériséze (farine de mais) pour la détections des fumonisines
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Les courbes d’efficacité relatives a 1’échantillonnage du mais décortiqué pulvérisé (farine de mais) sur la base de
tailles des échantillons et de méthodes analytiques données ont été caCPLulées au moyen de la mesure de la
variance par Whitaker et al, 1998. L’échantillonnage et les variances analytiques sont:
Variance de 1’échantillonnage = (25/ns) 0.011 C'* (1)
Variance analytique = (1/na) 0.014 C'** ()

ou ns est le poids de I’¢chantillon en grammes et na le nombre d’aliquotes quantifiées par CPL.

La variance de I’échantillonnage (équation 1) refléte une répartition des particules conforme au mais décortiqué
au moyen du broyeur Romer.

La variance analytique (équation 2) refléte la quantification des fumonisines dans une aliquote unique déterminée
par les méthodes CPL.
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Echantillonnage du mais soufflé pour la détection des fumonisines
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21 kg =5 mogkg

Miveau max.
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Les courbes d’efficacité relatives a I’échantillonnage du mais soufflé sur la base de tailles des échantillons, de
préparation des échantillons et de méthodes analytiques données ont été calculées au moyen de la mesure de la
variance par Whitaker et al, 1998. L’échantillonnage et les variances analytiques sont:

Variance d’échantillonnage = (3300/ns) 0.033 C'”°

()

Variance de la préparation. des échantillons = (25/nss) 0.011 C'° 2)
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Variance analytique = (1/na) 0.014 C'** 3)

La variance d’échantillonnage (équation 1) refléte un nombre de grains de 73 grains de mais soufflé par 10 g. Ce
nombre par gramme est la moyenne des nombres par gramme qui varient de 59 a 94 grains par 10 g (Université de
I’état d’Towa, http://www.ag.iastate.edu/centers/cad/popcorn.html). Le nombre de grains, ns, dans un échantillon
de laboratoire de 1 kg est de 8030.

La variance de la préparation reflete la pulvérisation d’un échantillon de laboratoire a 1’aide d’un broyeur Romer
et la prise d’essai de 25 g prélevée dans un échantillon de laboratoire pour extraction par CPL.

La variance analytique (équation 2) refléte la quantification dans une aliquote unique par les méthodes CPL.



