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1. OBJET DUDOCUMENT

La norme NF EN ISO/CEI 17025 définit les exigengésérales concernant la compétence des laboratoires
d'étalonnages, d'essais et d'analyses.

En ligne avec I'annexe B a la norme NF EN ISO/CEDZ5, le présent Guide Technique d’Accréditation
(GTA) constitue un guide de lecture des exigenecwdite norme appliguées aux analyses d'élémeated
métalliques (ETM) et minéraux et leurs formes cljumeis (spéciation mercure, spéciation arsenic, .n¥ da
les denrées alimentaires destinées a ’lhomme owmimxaux, tenant compte notamment de I'environnémen
de travail et de la réglementation spécifiques@uaine.

En complément, il établit des recommandations ssleés bonnes pratiqgues admises dans le domairdaet d
normalisation disponible.

Enfin, il contient des informations utiles aux ladimires dans le cadre de leur démarche dacctiéxdtifa
notamment relatives a I'expression de la portéeadaditation et aux régles particuliéres /[d’évahratides
laboratoires par le Cofrac.

Ce guide ne se substitue pas aux exigences et/omesoapplicables au sein. du”laboratoire. Les
recommandations qu'il contient et que le laboratest libre d'appliquer sont celles.reconnues costanet

les plus appropriées par le Cofrac pour répondreexigences de la norme’NF“EN ISO/CEI 17025 et du
document LAB REF 02. Dans tous les cas, il appartée laboratoire de démantrer que les dispositipris
prend permettent de satisfaire pleinement aux egiggedes référentiels mentionnés ci-dessus.

2. REFERENCESET DEFINITIONS

La liste des documents ci-dessous constitue ure dmglonnées non exhaustive. Il appartient au dadios
d’assurer la veille documentaire (normative etegwntaire):

2.1 Références
Le présent texte fait référence aux docunients gurevr suivants :

= NF EN ISO/CElI 17025 «EXxigences générales concernant la compétence |lategatoires
d’étalonnages et d’essais™».

= LAB REF 02 «Exigences pour I'accréditation des laboratoiseton la norme NF EN ISO/CEI
17025x».

= LAB REF 05«Reéglement d’accréditation ».
= LAB REF.08« Expression et évaluation des portées d'acctémtita

= LAB REF 16 « Politique relative a la participation des Laboraei de Référence au systéme
d'accréditation dans le champ d'application du &aght 882/2004 ».

= \ISO/Guide 31« matériaux de référence — contenu des certifidats étiquettes et de la documentation
d’accompagnement »

2.2 Définitions

Accréditation : Reconnaissance, par un organisme indépendanntfaggdorité, de la compétence d'un
organisme a réaliser des activités spécifiées tliétian de la conformité ektrait du LAB REF 06

Comparaison interlaboratoire©rganisation, exécution et évaluation de mesuragedessais sur la méme
entité ou sur des entités similaires par deux Elodes ou plus selon des conditions prédétermi(eddrait
du LAB REF OR

Ligne de portée d’'accréditationElle est composéa minima des champs « Objet », « Caractéristique
mesurée ou recherchée », « Principe de la méthetle Référence de la méthode ».
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Matériaux de référence (MRmatériau suffisamment homogéne et stable quanéau plusieurs propriétés
spécifiées, qui a été préparé pour étre adapté atsisation prévue dans un processus de mes\jextjit
de I''SO/Guide 3}

Matériaux de référence certifi¢  (MRC) matériau de référence caractérisé par une progédur
métrologiquement valide applicable a une ou plusiguopriétés spécifiées et accompagné d’'un astifie

MR qui donne la valeur de la propriété spécifi@m mcertitude associée, et une expression dadalilité
meétrologique Extrait de I''SO/Guide 311

Matériaux de référence externes (MREhatériau de référence dont les valeurs de conseosu été
déterminées a la suite d'études interlaboratoicespme les essais d’inter-comparaisons organisés pou
évaluer les performances des laboratoires.

Exemple : Echantillons issus de circuits de comiparns interlaboratoires dont les valeurs de référamt

été estimées. Les durées et les conditions deagjedont garanties par le fournisseur de I'échantil

Matériaux de référence internes (MRInatériau de référence dont les valeurs de référsant attribuées
par l'utilisateur par comparaison aux valeurs @iéds d’un matériau de référence, ou par/ajoute gurantité
connue de I'analyte a la matrice exempte de cdytna

Exemple : Echantillon issu de circuits de comparassinterlaboratoires ou ajoutcdosé dont la stébdst
garantie par le laboratoire.

Portée d'accréditationEnoncé formel et précis des activités pour ledgside Jaboratoire est accrédité ou
demande l'accréditation, tel que défini dans leutloent LAB REF 08:Elle.se compose de lignes deéport
d’accréditation éxtrait du LAB REF 06

2.3 Sigles et abréviations
= Anses, Agence nationale de sécurité sanitaireadleentation, de I'environnement et du travail

= CIPM, Comité International des Poids etiMesures

=  Cofrac, Comité francais d'accréditation, /www.cofitac

=  EA, European Cooperation for Accreditation

= EIL, Essais Inter-Laboratoires

= ETM, Eléments Traces Métalliques et Minéraux

= GC ou CPG, Chromatographie en Phase Gazeuse

. ICP-AES ou ]JCP-OES, Spectrométrie d’Emission Atameigpar Plasma a Couplage Inductif
(détecteur optique)

= |CP-MS, Spectrométrie de Masse par Plasma a Couphalyictif

= ILAC, International Laboratory Accreditation Coopgon

= ISO, Organisation Internationale de normalisatiww.iso.org

= LCouHPLC, Chromatographie en Phase Liquide

= LD, Limite de Détection

= LMR, Limite Maximale de Résidus

= LQ, Limite de Quantification

= MRC, Matériau de Référence Certifié

*  MRE, Matériau de Référence Externe

=  MRI, Matériau de Référence Interne

=  SAA, Spectrométrie d’Absorption Atomique

= Sl, Systeme International d’'unités
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3. DOMAINE D'APPLICATION

Ce document s’applique aux laboratoires accréditéscandidats a l'accréditation pour des analyses
d’éléments traces métalliques (ETM) et minérauleets formes chimiques (spéciation mercure, spéaiat
arsenic, ...) dans les denrées alimentaires destinéeemme ou aux animaux réalisées selon desipdac
analytiques décrits dans I'annexe Il. Ce guide ggalement s’appliquer aux analyses sur les végétales
cosmeétiques et produits d’hygiéne. Mais, il exthst analyses de I'étiquetage nutritionnel (LAB GZ3) et

de I'environnement (eau de consommation humaindB- GTA 05).

Ce document s'adresse également aux :
=  Evaluateurs du Cofrac, pour lesquels il constitue lbase d’harmonisation pour I'évaluation.

= Membres des instances du Cofrac : Comité de Setioratoires, Commission d'Accréditation
Biologie et Agro — Alimentaire.

=  Membres de la structure permanente.
=  Clients des laboratoires d’essais accrédités sdog®ine.
= Instances officielles concernées par ce domaine.

L'accréditation est délivrée pour une portée défipar le laboratoire corfrespondant a ses besoisigsivetnt
les différentes options décrites dans le documehB IREF 08 (Expression et évaluation des portées
d’accréditation).

Ce guide s’applique aux laboratoires ceuvrant dansabte des controles officiels et aux laboragoire

intervenant hors contrdle officiel. Pour les premsides/exigences du document LAB REF 16 completent
celles du LAB REF 08.

4. MODALITES D’APPLICATION

Ce document entre en vigueur a comptetdseptembre 2017.

5. SYNTHESE DESMODIFICATIONS

Ce document annuleCet,remplace le programme d'dicaté®n n°99-3. Il s'agit de la version initialaud
document, il ported’indice de révision n° 00 etane marque de maodification n’est indiquée.

6. NOMENCLATURE DESESSAISET EXPRESSIONSDESPORTEES
D’ACCREDITATION

La portée d'accréditation est définie, conforménaant principes décrits dans le document LAB REF128,
le laboratoire a partir des quatre éléments susvant

Objet (famille et matrice),

Caractéristique mesurée ou recherchée (paramétigigoe recherché),
Principe de la méthode,

Référence de la méthode (méthode reconnue, métiordeconnue).

PR

Plusieurs exemples d’expression de portée d’adetéh en portée Fixe ou flexible de type FLEX1HBX2
ou FLEX3 sont indiqués ci-apres.

Pour établir sa portée, le laboratoire se repodaraannexes | et Hui listent les matrices et les principes de
méthode.
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Exemple d’expression de portée FIXE

Ce type de portée peut s’'appliquer a un laboratoresouhaitant pas faire évoluer les versions de se
méthodes reconnues, ou les protocoles techniquessienéthodes non reconnues, entre deux évaluations
Cofrac.

Le laboratoire ne peut pas utiliser sous accréditates révisions de ses méthodes reconnues ou les
modifications techniques apportées a ses méthamtesegonnues. Il doit pour cela demander auparavaant
évolution de sa portée, qui est examinée par leaCafans le cadre d’'une évaluation d’extension.

Agroalimentaire / Divers aliments / Analyses physico -chimiques

destinées a I'homme ou aux animaux— LAB GTA 45)

(Analyses d'éléments traces métalliques et minéraux et leurs espéeces chimiques dans les denrées alimentaires

Objet

Caractéristique mesurée
ou recherchée

Principe de la méthode

Référence de la
méthode

Produits céréaliers

Légumes

Détermination de la
teneur en Cadmium,
Plomb

Préparation
Voie humide par micro-ondes
Sous pression

Détection et quantification :
SAA - Four graphite

Méthode interne
(référence a
préciser)

Produits de la péche

Détermination de la
teneur en Mercure

Préparation :
Voie humide par systeme
ouvert

Détection et guantification :
SAA - Vapeurs:froides

Méthode interne
(référence a préciser)

Produits laitiers

Produits gras :
Huiles
Graines oléagineuses

Détermination de la
teneur en Cadmium,
Calcium, Magnésium,
Plomb

Préparation.:
Voie humide par systéme
ouvert

Détection et quantification :
ICP-AES

Méthode interne
(référence a préciser)

Produits carnés
Produits laitiers

Fruits et légumes :

Détermination“defa
teneur.envArsenic,
Chrome; Cuivre,

Préparation :
Voie humide par micro-ondes
Sous pression

Méthode interne
(référence a préciser)

arbres, herbes,
légumes, grains, tiges,
feuilles, aiguilles

Calcium, Cuivre, Fer,
Magnésium, Manganese,
Phosphore, Potassium,
Zinc

Compotes Molybdéene Détection et quantification :
P ICP-MS
Détermination de la Pre.zpar\anon :
Lo ) L Voie séche
Végétaux : teneur en Aluminium,

Voie humide par micro-ondes
Sous pression

Détection et quantification :
ICP-AES

Méthode interne
(référence a
préciser)

Portée FIXE : Le laboratoire est reconnu compétent pour pratiquer les essais en respectant strictement les méthodes
mentionnées dans la portée d'accréditation. Les modifications techniques du mode opératoire ne sont pas autorisées.
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Cas particulier : exemple d’expression de portéexe pour les produits cosmétigues et produits d’hyene

Produits chimiques et biologiques / Produits cosmét iques et produits d’hygiéne / Analyses physico -
chimiques
Obijet Caractéristique m?surée Principe de la méthode Référ(?nce de la
ou recherchée méthode
Préparation :
Voie humide par micro-
Produits cosmétiques, Détermination de la teneur | ondes sous pression Méthode interne
produits d’hygiéne : poudres, |en, Cadmium, Chrome, (référence a
poudres compactes, cremes | Nickel, Plomb Détection et préciser)
quantification :
ICP-AES

Portée FIXE : Le laboratoire est accrédité pour pratiquer les essais en respectant strictement les méthodes mentionnées
dans la portée d’accréditation. Les modifications techniques du mode opératoire ne sont pas autorisées

Exemple d’expression de portée flexible FLEX1

Ce type de portée est particulierement adapté poutaboratoire souhaitant\ s'approprier les révision
successives d’'une méthode reconnue (exemple : nexteatif, méthode validée par le LNR) et les jpaer
sous accréditation sans évaluation et décisiorighiés du Cofrac, tant gue le contenu de la métheste en
adéquation avec la description de la portée. Lesiohs des méthodes:reconnues figurant dans séepor
d’accréditation ne doivent pas induire de compésnmouvelles/pourdesquelles le laboratoire n'a gias
initialement évalué. La définition d’'une méthodeaenue étant.précisée dans le document LAB RER 08 e
dans le document LAB REF 16 lorsque I'accréditatigarvient-dans un contexte réglementaire.

Lors de I'évolution des méthodes reconnues cit@éegfdrence dans la portée d’accréditation, a ite sle
nouvelles éditions ou révisions, le laboratoiretraegn application la nouvelle version selon leglatités
gu’il aura définies dans son systeme de managedeelat qualité et ce dans un délai de 6 mois a cemujat
la date de parution de la nouvelle version.

Agroalimentaire‘/Divers aliments / Analyses physico -chimiques
(Analyses d'éléments traces métalliques.et minéraux et leurs espéces chimiques dans les denrées alimentaires destinées a
'homme ou aux animaux— LAB GTA 45)

Obiet Caractéristique mesurée Principe Référence de la
J ou recherchée de la méthode méthode
Préparation :
E:ggﬂ::: girlr;eséche Détermination de la teneur Voie séche Méthode Anses
R en Arsenic Maisons-Alfort CIME 04

Produits laitiers Détection et quantification :
SAA - Hydrures

Préparation :

Voie humide par micro-ondes
Détermination de la teneur | sous pression

Aliments des animaux . NF EN 15550
en Cadmium, Plomb
Détection et quantification :
SAA - Four graphite
Préparation :
Détermination de la teneur Solide / liquide a froid
Produits alimentaires NF EN 15111
en lode e e
Détection et quantification :
ICP-MS

Portée flexible FLEX1 : Le laboratoire est accrédité pour pratiquer les essais en suivant les méthodes référencées et leurs
révisions ultérieures.
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Exemple d’'expression de portée flexible FLEX?2

Ce type de flexibilité est particulierement adapt@r un laboratoire qui souhaite demander I'actaédn

pour un champ de compétences défini qu'il enteradis€r au moyen de méthodes reconnues, mais sans

spécifier la liste détaillée de ces méthodes (amtquar exemple des normes de différentes origines).

Par exemple, un laboratoire utilisant en routing dermes pourra aussi étendre son activité acégtditde
nouvelles méthodes reconnues aprés obtention daczwéditation et restant en adéquation avec dgegor
d’accréditation, sans évaluation et décision pidatadu Cofrac.

Portée générale

Agroalimentaire / Divers aliments / Analyses physico -chimiques
(Analyses d'éléments traces métalliques et minéraux et leurs especes chimiques dans les denrées alimentaires

destinées a 'homme ou aux animaux— LAB GTA 45)

Objet

recherchée

Caractéristique mesurée ou

Principe de mesure

Produits alimentaires

minéraux

Eléments traces métalliques et

Préparation

pression

ICR-MS

Voie humide par systéme ouvert
Voie humide parmicro-ondes sous

Détection:et\guantification :
SAA=Vapeurs froides

Portée flexible FLEX2 : Le laboratoire est reconnu compétent pour-adopter toute méthode reconnue dans le domaine
couvert par la portée générale.

Portée détaillée*

Agroalimentaire / Divers aliments / Analyses physico -chimiques
(Analyses d’éléments traces métalliques etminéraux et leurs espéces chimiques dans les denrées alimentaires destinées

alhomme ou aux animaux— LAB GTA 45)

Caractéristique mesurée

Référence de la

Objet Surrechercheée Principe de la méthode méthode
Préparation :
Voie humide par systéme .
. " Pétermination de la teneur ouvert P g Méthode .
Produits de la péche Anses/LSAliments/LS
en Mercure
o L A-INS-0082
Détection et quantification :
SAA - Vapeurs froides
Préparation :
Détermination de la teneur Voie hum@e par micro-ondes NF EN 13805
Produits alimentaires | en Arsenic, Cadmium, SOuS pression NF EN 15763
Mercure Plomb PR e
Détection et quantification :
ICP-MS
Préparation
Produits carnés Détermination de la teneur \S/C())LIJeS htsggir?ar micro-ondes Méthode
Produits laitiers en Arsenic, Cadmium, P Anses/LSAliments/LS
Mercure, Plomb A-INS-0084

Détection et quantification :
ICP-MS

* La liste exhaustive des analyses proposées sous accréditation est tenue a jour par le laboratoire.
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Exemple d’'expression de portée flexible FLEX3

Ce type de portée est adapté pour un laboratoirdequande I'accréditation pour un champ de compéten
défini sans spécifier la référence des méthodgsedt utiliser sous accréditation sans évaluatiéalpble

du Cofrac tout type de méthodes correspondant serigéf fait dans sa portée d’accréditation, paugu’il

ait apporté la preuve qu’elles sont validées etnnées.

Ce profil de flexibilité de portée inclut les pdsfités offertes dans le type FLEX2, mais ausgidasibilité

de concevoir des méthodes, d’adapter des méthadsarges ou d’adopter des méthodes non reconrues e
de les utiliser sous accréditation sans évalugtiéalable du Cofrac.

En fonction de la portée détaillée revendiquée lpaaboratoire, la portée générale et le commentair
associé seront adaptés pour correspondre aux baeholaboratoire et aux compétences démontrées.

Portée générale

Agroalimentaire / Divers aliments / Analyses physico -chimiques
(Analyses d'éléments traces métalliques et minéraux et leurs espéces chimiques dans les denrées alimentaires
destinées a I'homme ou aux animaux— LAB GTA 45)
Caractéristique mesurée
ou recherchée

Objet Principe.de mesure

Préparation
Voiechumide par micro-ondes sous

pression
: . : Eléments traces Veiehumide par systéme ouvert
Alimentation humaine e .
: . . métalliques et minéraux et
Alimentation animale X L 2 e
leurs espéces chimigues Détection et quantification :
ICP-MS
ICP-AES
LC-ICP/MS

Portée flexible FLEX3 : Le laboratoire est reconnu compeétent pour adopter toute méthode reconnue dans le domaine
couvert par la portée générale, et pour développer toute autre méthode dont il aura assuré la validation.

Portée détaillée*

Agroalimentaire / Divers aliments / Analyses physico -chimiques
(Analyses d'éléments tracescmétalliques et minéraux et leurs espéeces chimiques dans les denrées alimentaires destinées
a 'homme ou aux animaux— LAB GTA 45)
Caractéristique mesurée - . Référence de la
. Principe de la méthode .
ou recherchée méthode

Objet

Préparation

Voie humide par micro-
ondes sous pression
Voie humide par systéme | Méthode interne
ouvert (référence a
préciser)

Détermination de la teneur
en Argent, Aluminium,
Arsenic, Bore, Calcium,
Cadmium, Cobalt, Chrome,
Cuivre, Fer, Potassium,
Magnesium, Manganese,
Phosphore, Plomb,
Sodium, Zinc

Boissons alcoolisées

Détection et
quantification :
ICP-AES

Fruits et Iégumes
Produits carnés
Produits de la péche Détermination de la teneur

Préparation :
Voie humide par micro-

Produits [atiors en Arsenic,, (;a_dmium, ondes sous pression I\E/I_I?;r:\;l)(lj_esﬁniless_
. Mercure, Sélénium, , .
Produit céréaliers Plomb Detec.tllon t_et 0086
Produits aras quantification :
J ICP-MS

Alimentation infantile
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CHIMIQUES DANS LES DENREES ALIMENTAIRES DESTINEES KHOMME OU AUX ANIMAUX

Agroalimentaire / Divers aliments / Analyses physico -chimiques
(Analyses d'éléments traces métalliques et minéraux et leurs espéces chimiques dans les denrées alimentaires destinées

a 'homme ou aux animaux— LAB GTA 45)

Caractéristique mesurée

Référence de la

en Cadmium, Plomb

Objet ou recherchée Principe de la méthode méthode
Préparation :
Voie humide par micro-
: : Détermination de la teneur ondes sous pression
Aliments des animaux NF EN 15550

Détection et
quantification :
SAA - Four graphite

Fruits et Iégumes
Produits de la péche

Produits céréaliers : céréales

Détermination de la teneur
en Arsenic lll, Arsenic V,
monométhyl Arsenic,
diméthyl Arsenic,
Arsenocholine AsC,
Arsenobetaine AsB

Préparation

Voie humide par systéme
ouvert

Extraction solide / liquide
a froid

Détection et
quantification :
LC-ICP/MS

Méthode interne
(référence.a
préciser)

Produits de la péche
Fruits et Iégumes

de régime, alimentation

alimentaires

Alimentation animale

Aliments diététiques, aliments

particuliére : compléments

Détermination de la teneur
en Mercure I,
Méthylmercure

Préparation

Voie humide par systeme
ouvert

Extraction solide /liquide
a froid

Détection‘et
guantification :
LC-ICP/MS

Méthode interne
(référence a
préciser)

* La liste exhaustive des analyses proposées sous accréditation-est tenue a jour par le laboratoire.

LAB GTA 45 - Révision 00

Page 10 sur 20



& GUIDE TECHNIQUE D’ACCREDITATION — ANALYSES D'ELEMEINTS TRACES METALLIQUES ET MINERAUX ET LEURS ESPECES
CHIMIQUES DANS LES DENREES ALIMENTAIRES DESTINEES KHOMME OU AUX ANIMAUX

7. GUIDE DE LECTURE DESEXIGENCES D’ACCREDITATION ET
RECOMMANDATIONS

7.1 Personnel

NF EN ISO/CEI 17025 8§5.2
LAB REF 0289.1

Il revient au laboratoire de définir des critérégeatifs pour la qualification, I'habilitation duepsonnel et le
maintien des compétences en tenant compte degedifs techniques analytiques utilisées et leurs
spécificités (analyse mono et multi-élémentaires)yse de spéciation, gestion des interférences, ...)

Ce processus est également défini et décrit paupdesonnels qui interviennent dans le retraiterdest
données et tient compte du niveau de flexibilitenaliqué par le laboratoire.

Il n'est pas imposé d’habiliter une personne pdandemble d'une méthode, I'habilitation’ peut étre
prononcé pour une ou certaines étapes d’'une méfeadmple : étape d’extraction, minéralisation,lys&
retraitement des données, ...).

7.2 Revue des demandes et de contrat
NF EN ISO/CEI 17025 § 4.4

Les modalités des calculs liées a I'expressionrdssltats sont précisées avec le client lors devae de
contrat.

Si les teneurs en matiére séche entrent dans del adgs-resultats analytiques et que leur protodele
détermination n’est pas inclus dans la méthodepaemmétres devront étre réalisés sous accréditatior
gue le résultat final soit couvert par 'accréddat

Les calculs sont évalués comme étant une (Compédeexploiter des résultats au méme titre que disseav
interprétations (Cf. § 9.4 LAB REF 02)/Ils sonndes sous couvert de I'accréditation si toutes les
déterminations intermédiaires entrant.dans’ce katmt couvertes par I'accréditation (Exemplesloire

de sodium, oxyde de zinc, ...).

7.3 Echantillons soumis:a essais
NF EN ISO/CEI 17025 § 5.8

Dans le cas des contrOles officiels, le laboratgirendra en considération les éventuelles dispaositi
réglementaires relatives a la taille et la prépamade I'échantillon.

Réception-et stockage des échantillons :

Les conditions de transport et de conservationasimaintenir I'intégrité de I'échantillon et nespporter
préjudice aux résultats.

Le laboratoire définit des critéres d'acceptabilites échantillons a réception et en particuliemksse
d’échantillon, les sources de contamination. Letrdde de la conformité de I'échantillon a réceptigs-a-
vis des critéres définis par le laboratoire seaeér

Préparation des échantillons :

Il convient de prendre toute disposition pour geg échantillons ne soient pas contaminés pendant le
préparation.

Il convient de veiller & ce que les contaminantdoder ne soient pas adsorbés sur la vaissellséatili
(vaisselle dédiée) et de s’assurer de I'absenoenimination croisée
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La totalité de I'échantillon recu par le laboragoist utilisée pour la préparation de I'échantilttams la
mesure du possible (masse critique a définir pdaderatoire). Seuls des échantillons bien homadgéré
permettent d’obtenir des résultats reproductibles.
A cet effet, il convient que le laboratoire défsgdes points suivants :

= Modalités de sous-échantillonnage et quantité @gthon traité, lorsque ce n’est pas la

totalité,

=  Technique de broyage et d’homogénéisation retenue,

=  Type d’équipement utilisé,

»  Procédure de nettoyage des équipements.

Pour I'évaluation de la conformité d’'un échantillamx limites maximales réglementaires, le laboratdoit
suivre les dispositions prévues dans la reglementguiand celles-ci existent.

7.4 Réactifs et consommables
NF EN | SO/CEV/A7025 § 4.6

Les solutions de standards analytiques sont cées&elon une procédure définie.
Le laboratoire veillera a réaliser un blanc de matigation ou d’extraction a chaque série analgiguec un
niveau de contamination aussi bas que possible.

7.5 Méthodes
NF EN | SO/CEI 17025 § 5.4

Pour toute méthode reconnue, les éléments coifstitlit dossier.de€aractérisation sont définis dans le
tableau 1 ci-dessous.

Pour toute méthode ayant fait I'objet d’'une adapted’une-meéthode reconnue et toute méthode dépétop
en interne, le laboratoire doit étre a méme degmtésa I'appui un dossier de validation conformeénaeix
exigences de la norme NF EN ISO/CEI 17025_et du IE¥E- 02. Les éléments constitutifs du dossier de
validation sont définis dans le tableau 1.ci-dessous.

Tableau 1 Eléments constitutifs des dossiers de caracténsatvalidation

Méthode reconnue Méthode non reconnue
(caractérisation) (validation)

Linéarité xX* X
Spécificité (maitrise des
interférencéset/ou des effets X
matrices)
LD etLQ & vérifier X
LQ avalider X
Jastesse (MRC > MRE > MRI) X X
Répétabilité / Fidélité
intermédiaire X X
Incertitude de mesure X X

*Excepté si le domaine d’étalonnage est précisé taméthode reconnue.
Afin de limiter les travaux de validation / caratgétion, les principaux objets soumis a analyseéb@
regroupés en fonction de leurs spécificités arggts. Une liste des groupes de matrices retenukoesée
en Annexe .

Dans le dossier de caractérisation / validatiotaleratoirgustifiera ces choix de matrices représentatives
de son domaine d’application selon le principerdéfi-dessous.
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Pour caractériser / valider une méthode, le bootionnement du processus analytique est démontré su
minima3 matrices d’'une méme famille si une seule faneifiecouverte.

Si plusieurs familles sont couvertes, le procesmaytique sera démontré sarminima5 matrices de
familles différentes pour couvrir le domaine d'apation.

Par ailleurs, les autres familles ou matrices nmwertes par la caractérisation / validation den&thode
feront I'objet d’'une étude de spécificité au nivelmula LQ (afin de vérifier la LQ si possible ddasnatrice
concernée) et & un niveau supérieur du domaine irtkarité ou par I'exploitation de données
interlaboratoires (EIL avec un Zscotd?2l).

Dans tous les cas, il appartiendra au laboratogres’chterroger sur un éventuel effet de matricerpou
déterminer le nombre de matrices a tester.

Note 1 :Dans le cas de performances fixées réglementanteteedossier de caractérisation / validation
comporte les éléments définis dans la réglememtatio

Note 2 :La détermination de la limite de quantificatiorivea a minimatoutes les étapes-du protocole
analytique et dans la mesure du possible la lioktejuantification sera vérifiée sur une matricéleést a
défaut a partir de I'étude de I'écart type de layemme des essais a blane 80 sur différents jours et sur la
base de différents étalonnages.

Note 3 :Pour chaque niveau d’ajout, la moyenne des tawécdgpération‘est comprise entre 70% et 130%
ou satisfait les criteres de performance qui antgia étre fixés par voie.réglementaire.

Pour toutes modifications apportées a une méthate modification de principe (changement de détecte

types de préparation et séparation, etc), une @timipact sur les\performances de la méthode salisée
afin de statuer sur la nécessité de recaracténiegalider Jaméthode.

Cas patrticulier : Caractérisation / validation des méthodes de spétion

Il convient que la validation soit effectuagminimasur trois matrices différentes par famille repnéative

du domaine d’application du laboratoire (Cf Annéxe

Dans tous les cas, il appartiendra_au laboratoéres’chterroger sur un éventuel effet de matricerpou
déterminer le nombre de matrices, a tester (si plesgil'aide de matériaux de référence certifiés).

La caractérisation / validation des trois matriddérentes par famille est réalisée selon le t@blé ci-
dessus.

7.6 Installations et conditions ambiantes
NF EN ISO/CEI 17025 §5.3
Le laboratoire se référera aux exigences décréas tbs textes de référence du domaine.

La préparation des échantillons est réalisée daaszone indépendante de la zone d’analyse polsus&s
de l'absence de contamination des échantillonsirdssta I'analyse. La disposition des locaux et
I'organisation des flux éviteront ainsi toute amination croisée.
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7.7 Equipements — Tracabilité du mesurage

NE EN ISO/CEI 17025 § 5.6
LAB REF 0289.3

Les équipements de mesure critiques doivent failget d’'un raccordement métrologique conformément
aux dispositions décrites dans la norme NF EN IEDAZ025 et le document Cofrac LAB REF 02.

La vérification des appareils listés ci-dessoustdlinon exhaustive) peut se faire par I'utilisatide
standards de référence ou de matériaux de réfé(BtiR€, MRE ou MRI) :

= Systeme de minéralisation,

= Equipements de chromatographie (liquide ou gazeuse)
= Spectrométrie d’absorption atomique (SAA),

» Spectrométrie d’émission atomique (ICP),

= Systeme de dilution automatique.

La performance de I'équipement complet est corgr@éminima avant et aprés chaque.série de mesures
d’échantillons selon un protocole défini.

Par ailleurs, le laboratoire suivra certaines pnéaiions pour :

= Les unités de minéralisation multipostelles seront vérifiees efi_chaque point lors denise en
service puis a des fréquences définies via le glévia fiabilité de la’minéralisation. Cette deraie
peut se vérifier par rapport a des matériaux dareéte (MRC,"MRE ou MRI) en alternant la position
du témoin de facon a tester 'ensemble des postame période-donnée.

BN

= Les instruments volumétriqgues a piston (micropgmtt un certificat d’étalonnage avec logotype
Cofrac (ou de tout autre organisme signataire @esrds de reconnaissance multilatéraux d’EA
Etalonnage) permet d’assurer un raccordement aurStaccordement interne au Sl par pesée suivant
une procédure détaillée est possible. [De plus,vénification réguliere de ce matériel est fortement
recommandée (niveau de risque a €valuer par ledtdie en fonction de son utilisation).

= La verrerie jaugée de classeZAc(fioles, pipettag) contrble métrologique n’'est pas nécessaire mais
peut étre envisagé en cas<de défive analytique.

= Les tubes de minéralisation en polypropylene (dmeamatériel équivalent)s’ils sont utilisés a la
place de fioles jaugées, le volume de ces tubeswvggifié périodiquement par le laboratoire. Steet
vérification n’est pas réalisée a chaque lot, botatoire justifiera de la fiabilité des produitsises
(par exemple,Vérification initiale sur au moinslat et contréle au moins une fois par an).

= Les enceintes thermostatiguede controle de la température des enceintes dekesiec des
échantillons, des étalons et des consommable€esssaire. Méme si I'enregistrement en continu des
températures reste une solution optimale, la gfi@téonsistant en un suivi mini/maxi peut toutefois
étre considérée comme adaptée. Chaque laboratiret da criticité des produits contenus dans ses
enceintes et adapte les contrles a mettre en ptagaeassurer la qualité des résultats. Dans &sis |
cas, le dispositif de mesure de température ufkiaé le suivi est a raccorder au Sl.

= Les balancesle guide technique d’accréditation LAB GTA 95 @Bnnage d’instruments de pesage a
fonctionnement non-automatique » précise des re@mdations de bonnes pratiques relatives a
I'étalonnage des instruments de pesage a fonctivaenenon automatique. Ce document peut servir de
guide aux laboratoires pour mettre en place uneéoiare adaptée a leur utilisation.
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7.8 Qualité des résultats

NE EN ISO/CEI 17025 §5.9
LAB REF 02 89.5

Le laboratoire disposera d’'une procédure de maittesla qualité pour surveiller régulierement |Hditz
des essais réalisés conformément aux exigencesnterhe NF EN ISO/CEI 17025 et a celles du LAB REF
02 dans le cas ou cela ne serait pas défini aanide la méthode ou dans la réglementation enwigue
Dans le cadre de contrbles officiels et des analymnt les criteres sont réglementés, s'il exise d
performances fixées réglementairement, celles-eirom¢ étre suivies (exemple : Reglement (CE) N°
333/2007).

La qualité des résultats est assurée par le bmisahtrbles qualités internes pour vérifier la \ekri
instrumentale, la sensibilité, le contrble de Iétmage, la justesse, la stabilité, ...

Il appartient au laboratoire de définir les criterd’acceptabilité du blanc et leurs exploitatiorsurp
I'expression des résultats.

Il convient de démontrer que le systéme analytigeienet d’atteindre les limites de quantification lde
méthode a chaque série analytique.

Il convient d'utiliser des matériaux de réféerenddRC > MRE > MRI) a chaque série analytique. La
réalisation de cartes de controle est a privilégdas matériaux peuvent étre utilisés.de la LQ1® 2-Q
et /ou LMR ou tous autres niveaux pertinents.

Le laboratoire s’assurera de I'absence d'interféeetie fagon réguliere (exemple : cohérence de$tatssu
entre les isotopes et les longueurs d’onde).

De maniere générale, le laboratoire vérifiera s@gres de performances initialement établis deriac
périodique.

Enfin, le laboratoire participera a des essaisrlalteratoires (EIL) pour les paramétres objets de
I'accréditation quand de tels circuits existent.

L'exploitation de ces résultats doit étre réaliséaformeément aux exigences de la norme NF EN ISO/CE
17025.

7.9 Rapport d’analyse
NF EN ISO/CEI 17025 §5.10

L'incertitude de mesure est.obligatoirement évalpée le laboratoire pour chaque essai de sa portée
d’accréditation. L'utilisation.de l'incertitude daesure dans le rapport d’analyse est fonctionfaisades
exigences exprimées par le client et de celleseomets dans les référentiels. Elle peut étre repacité le
rapport d'essai sousa-forme y + U (U = incertéuglargie avec un facteur d’élargissement k=2 &%)9
conformémentaux dispositions établies dans le [REF- 02.

Pour chaque caractéristique recherchée, lorsqienéur dans I'échantillon est inférieure a la L®)limite
de guantification sera mentionnée sur le rapp@sshi.

Les résultats sont exprimés dans les mémes unig$eg teneurs maximales fixées par la réglementati
Le nombre de chiffres significatifs est de la remabilité du laboratoire dans le cas de dispostion
réglementaires.

Concernant le taux de récupération, si le labaeatest amené a reporter son résultat sous formigé&oil
doit le mentionner sur le rapport d’analyse.
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8. BIBLIOGRAPHIE

La liste ci-dessous est non exhaustive.

Réglement (CE) N° 1881/20b@le la Commission du 19 décembre 2006 portantidixatle teneurs
maximales pour certains contaminants dans les eemlémentaires.

Réglement (CE) N° 333/2007de la Commission du 28 mars 2007 portant fixati®@s modes de
prélevement d'échantillons et des méthodes d'amalgsr le contréle officiel des teneurs en plomb, e
cadmium, en mercure, en étain inorganique, en 3dMeRen benzo(a)pyréne dans les denrées alimentaire

NF EN 13804: Produits alimentaires — Détermination des éldmen de leurs espéces chimiques —
Considération générales et exigences spécifiques.

NF EN 13805 : Produits alimentaires — Dosage des élémentsgra®igestion sous pression.

NF V03-11G : Analyse des produits agricoles et alimentaird®retocole de caractérisation en vue de la
validation d’une méthode d’analyse quantitative guarstruction du profil d’exactitude.

XP V03-117 : Analyse des produits agricoles et alimentair®sotocole d’évaluation intralaboratoire d’une
méthode alternative d’analyse qualitative par rappaine méthode de référence.

NF T 90-218 : Protocole d’évaluation initiale des performandese-riéthode dans un laboratoire.

! Disponible en version originale francaise seuslex.europa.eu

? Disponible en version originale francaise sousv.afnor.org
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Annexe | : FAMILLES / MATRICES

-1 ALIMENTATION HUMAINE : familles et matrices rep résentatives du domaine LAB GTA 45

Familles

Matrices*

Produits céréaliers

Céreale (blé, mais, ...)

Légumineuse et légume a cosse
Produit de mouture (farine, semoule, ...

Pain
Biscuit
Barre céréale
Patisserie
Viennoiserie
(et autres a définir)

Produits gras

Graine oléagineuse
Fruit & coque
Huile et graisse
Margaring
Matiere«grasse allégée
Mayonnaise
Vinaigrette
(etautres a définir)

Ovoproduits

Euf et dérivé
(et autres a définir)

Produits laitiers

Lait liquide
Poudre de lait
Beurre et créeme
Lait fermenté et yaourt
Fromage et fromage fondu
Lactosérum et caséine
(et autres a définir)

Produits carnés

Viande
Abats
Charcuterie et salaison
(et autres a définir)

Produits'de la péche

Poisson
Crustacé
Mollusque, Céphalopode
(et autres a définir)

Fruits et légumes

Fruit séché

Fruit frais
Légume sec
Légume frais

Produit dérivé des fruits et des légumes (comzatepe,

purée, ...)
(et autres a définir)

Produits sucrés et édulcorés

Sucre
Edulcorant
Confiserie

Confiture et gelée
Chocolat
Miel
Mélasse
Vinasse
(et autres a définir)
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Familles

Matrices*

Boissons non alcoolisées

Jus de fruit
Jus de légume
Sirop et concentré
Soda
Cafe
Thé
(et autres a définir)

Boissons alcoolisées

Vin
Spiritueux
Biere
Cidre
(et autres a définir)

Epices et condiments
Plantes aromatiques et médicinales

Poivre
Sel
Piment
Safran
Moutarde
Café
Thé
Infusion
(et-autres a définir)

Aliments diététiques
Aliments de régime
Alimentation particuliéere

Substitut de repas
Poudre hyperprotéinée
Complément alimentaire

(et autres a définir)

Aliments composés

Plat cuisiné
Sandwich
Pizza
(et autres a définir)

Alimentation infantile

Compote bébé,

Petit pot bebé,
Lait 1 a 3™ age
(et autres a définir)

* Liste non exhaustive
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-2 ALIMENTATION ANIMALE : familles et matrices rep résentatives du domaine LAB GTA 45

Familles

Matrices*

Matieres premieres

Produit céréalier
Produit oléagineux (graine et tourteaus, ...)
Produit oléoprotéagineux
Tubercule
Fourrage
Ensilage
Corps gras
Farine animale
Mélasse
(et autres a définir)

Prémélanges

Support minéral (minéraux, vitamine, médicament, ...
Support végétal (minéraux, vitamine,ameédicament, ...

(et autres a définir)

Aliments composés complets ou
complémentaires

Aliment bovin
Aliment ovin
Aliment porc
Alimentd’allaitement
Alimentvolaille
Aliment poisson
Aliment,animaux de compagnie
(et autres a définir)

* Liste non exhaustive

-3 PRODUITS COSMETIQUES ET D'HYGIENE : familles et matrices représentatives du domaine

LAB GTA 45
Familles Matrices*
Créme
Poudre
Produits cosmétigues‘et produits d’hygiene Vernis
Sel de bain

(et autres a définir)

* Liste\non exhaustive

-4 VEGETAUX : familles et matrices représentativesdu domaine LAB GTA 45

Familles

Matrices*

Végétaux

Arbre
Herbe
Grain
Tige
Feuilles
(et autres a définir)

* Liste non exhaustive
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Annexe 1l : PRINCIPES DES METHODES

Préparation* Détection et quantification*

Spectrométrie d’absorption atomique -

Voie séche Flamme (SAA - Flamme)

Spectrométrie d’absorption atomique -
Voie humide par systeme ouvert Four graphite (SAA - Four graphite ou
SAA - Electrothermique)

Voie humide par micro-ondes sous Spectrométrie d’absorption atomique -
pression Vapeurs froides (SAA - Vapeurs froides

Spectrométrie d'absorption atomigue-

Extraction solide / liquide a froid Hydrures (SAA - Hydrures)

Extraction liquide / liquide Analyseur de mercurgedt (SAA)

Plasma a couplage inductif couplé a la
spectrométrie d’€mission atomique ou
optique (ICR-AES ou ICP-OES)

Plasma acouplage inductif couplé a la
spectrométrie de masse (ICP-MS)

Chromatographie liquide couplée a un
ICP-MS (LC-ICP-MS)

Chromatographie gazeuse couplée a urj
ICP-MS (GC-ICP-MS)

Spectrométrie de Fluorescence X

Spectrométrie de fluorescence atomique

Potentiométrie (Electrode spécifique)

* Liste non éxhaustive
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