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Avant Propos

L’ensemble des renseignements permettant de valider la garantie des analyses est
tenu a la disposition de la Société BioMérieux.

Les résultats sont synthétisés au sein de tableaux et interprétés selon la norme

NF EN ISO 16140.

o Fabricant:

o Laboratoire expert :

o Meéthode a valider :

0 Référentiel de validation :

0o Méthode de référence® :

o Etendue de la validation :

BIOMERIEUX
Chemin de 'Orme
69280 MARCY L’ETOILE

ADRIA Développement
ZA Creac’h Gwen
29196 QUIMPER Cedex

Gélose coli ID pour le dénombrement des
Escherichia coli

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

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

Tous produits d’alimentation humaine

8 Essai effectué sous le couvert de I'accréditation
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1 RAPPEL SUR LA METHODE ALTERNATIVE

1.1 Protocole et principe de la méthode alternative
Le protocole est donné en Annexe 1.
Le milieu Coli ID est un milieu chromogéne permettant le dénombrement des
coliformes et d’E. coli ; ce milieu contient deux substrats chromogenes. Les
coliformes autres qU’E. coli apparaissent sous forme de colonies bleues,
grace a la mise en évidence de la b galatosidase ; les colonies d’E. coli
apparaissent roses grace a la mise en évidence de la b glucuronidase.

1.2  Historique de la validation

1.2.1 Date de la premiére validation
La méthode Coli ID a été validée le 14 décembre 2006 (attestation n° BIO
12/19-12/06).
La méthode Coli ID a été validée le 19 janvier 1999 (attestation n° BIO 12/5-
01/99) avec une incubation a 44°C ° 1°C pour les abats et a 37°C ° 1°C pour
tous les autres produits.
Une extension de validation portant sur la modification du protocole
d’ensemencement (de la double couche vers la simple couche) a été
obtenue en 2004 sans réalisation d’essais complémentaires.
La validation expire le 14 décembre 2010.
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1.2.2 Protocole validé en 2002

Préparation d’'une suspension mére en peptone sel
®
Dilutions décimales en peptone sel
®
Inoculation d’'une boite de Petri avec 1 ml de dilution
®
Ajout d’environ 15 ml de milieu Coli ID en surfusion
®
Incuber & 44°C ° 1°C pendant24h° 2h
®
Dénombrement des colonies caractéristiques d’E. coli
(diametre 0,5 a 2 mm, couleur rose violet)

1.2.3 Méthodes de référence auxquelles la méthode alternative a été
comparée

- Etude de 1998: Norme NF V08-017 — Microbiologie alimentaire.
Directives générales pour le dénombrement des coliformes fécaux et
d’Escherichia coli (incubation au VRBL a 44,5°C ° 0,5°C)

- Etude de 2002 : Norme NF ISO 16649-2 — Microbiologie alimentaire.
Méthode horizontale pour le dénombrement des Escherichia coli -
b-glucuronidase positive — Partie 2 : technique du comptage des colonies
a 44°C au moyen de 5-bromo-4-chloro-3-indolyl b D-glucuronate
(incubation du TBX a 44°C ° 1°C).

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

1.2.4.1. Etude menée en 1998

La méthode ColiIDestf aci |l e a mettre en ouvr e, en
méthode de référence NF V08-017 qui nécessite une confirmation d’E. coli,

rendue aléatoire par le principe méme du repiquage au hasard d’un certain

nombre de colonies (d’autant plus aléatoire que la charge totale en

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

Cette méthode est spécif i que des <£oaok b-glscurahidase
positives ; une seule souche d’E. coli sur 20 a donné une réaction négative
(pas de coloration rose). En ce qui concerne la sélectivité de la méthode, des
faux-positifs peuvent étre observés en cas de présence d’E. vulneris ou de
Plesiomonas shigelloides.

La méthode Coli ID présente une linéarité satisfaisante.

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

Cette méthode présente des caractéristiques de fidélité satisfaisantes : la
répétabilité est comprise entre 0,046 et 0,080 log UFC ; la reproductibilité est
comprise entre 0,13 et 0,57 log UFC.

1.2.4.2. Etude menée en 2002

La méthode de dénombrement de E. coli dans les produits alimentaires par
la gélose Coli ID, incubée a 44°C ° 1°C, a des performances de
praticabilité supérieures a celles de la méthode de référence.

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

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

La méthode est linéaire.

La méthode est répétable et reproductible.
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1.2.4.3. Etude menée en 2006

1.2.4.3.1. Etude comparative des méthodes
+ Linéarité
V Matrices utilisées

Cing catégories de produits ont été analysées (une matrice par catégorie), a
cing niveaux de contamination et deux répétitions ont été réalisées par
échantillon. Au total, 50 analyses ont été effectuées a la fois par la méthode
de référence et par la méthode alternative. Les niveaux de contamination, les
matrices testées, ainsi que les souches utilisées sont listés dans le tableau
suivant :

Matrice testée Souche Taux d’inoculation (UFC/qg)
Steak haché E. coli 13 50 - 100
Lait E. coli 94 100 - 500
Filet de sandre E. coli Ad 228 500 - 1 000
Petits pois E. coli 19 1 000 - 5 000
Coule d’ceuf E. coli 142 5000 - 10 000

V Résultats bruts

Les échantillons ont été testés en double par chacune des deux méthodes.
Les graphiques bidimensionnels sont donnés en Annexe 2.

V Interprétation statistique

Matrice R Régression  Rob.F | Valeur P% Coefficient Droite de régression
utilisée critique| de corrélatio
Steak haché | 1,80 GMFR 0,000 5,41 100 0,999 Log Alt = 0,987 log Ref + 0,
Lait 0,43 OLS2 2,686 5,41 16 0,988 Log Ref = 0,990 log Alt + 0,
Filet de sandr{ 0,80 GMFR 16,953 541 0 0,995 Log Alt = 0,914 log Ref + 0,
Petits pois 2,00 GMFR 0,856 5,41 52 0,996 Log Alt = 0,903 log R€f342
Coul e ¢0,36 OLS2 0,570 541 66 0,995 Log Ref = 0,845 log Alt + 0,

ADRIA Développement 7141

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

1 % < P < 5 %ignificatif
P < 0,1 %: hyper significatif

Les droites de régression sont données en Annexe 2.
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V Conclusion

Les coefficients de corrélation sont tous supérieurs ou égaux a 0,988, valeur
trés satisfaisante pouvant mettre en défaut la robustesse du test de linéarité.

Les tests de linéarité sont acceptés avec une valeur de P > a 5 % pour les
matrices steak haché, lait, petits pois et coule d’ceuf.

Bien que montrant un test de linéarité avec une valeur < 5%, la droite
obtenue pour la matrice poisson apparait satisfaisante :

log Alt = 0,914 log Ref + 0,304

La linéarité de la méthode Coli ID apparait satisfaisante.

4+ Exactitude relative

VV Nombre et nature des échantillons

Tableau 1 - Nombre et nature des échantillons

Nombre Nombre
Catégories Types d o ®c hal derésultats

analysés explidés*
Produits carnés | Viandes crues, charcuterie, plats cui 20 11
Produits laitiers | Laits crus, fromages, patisseries 11 10
Produits de la mel Poissons crus, poissons fumés 10 10
Végétaux Crus, surgelés, plats traiteurs 21 13
Ovoproduits CAO.UT.Hf domayonnai 26 21

patisseries

TOTAI 88 65

* Certains r®sultats néont pas pu °tre explo

-le r®sultat est inf®rieur au seuil par | 6ur
- les boites sont trés chargées et donc illisibles.
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V Contamination artificielle des échantillons

Tableau 2
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N° échantillon Type de stress

Evaluation
«stress» PLog)*

Souche utilisée

Origine

Traitement thermique 50|

1287, 1288, 1289 . 0,9 E. colb Saucisse de pot
15 min

Traitement thermique 50 .

1290, 1291, 1292, 124 . N 0,3 E. coll4 Lait
15 min, 48 h 2 4°C c atcr

1346, 1347, 1348, 134 -20°C 2,1 E. coll9 Carottes rapées
1342, 1343, 1344, 134 30’/ NaCl 0,8 E. colAd 228 Poisson

Trai hermi |
1350, 1351, 1352, 135 | rawement thermique 50 1,4 E. coll42 Coule d

15 min, 48 h a 4°C

* log milieu TSYEA T log milieu TBX

16 échantillons ont été artificiellement contaminés sur un total de 65 résultats

exploitables.

Le pourcentage de contamination artificielle est de 25 %.

V Résultats bruts

Les résultats bruts sont donnés en annexe 3.

Les échantillons ont été analysés en double par chacune des deux

méthodes.

Tableau 3

Cat ®gori e dbo

Domaine de contamination (log UFC/q)

Produits carnés 1,00 2 6,08
Produits laitiers 1,36 23,99
Produits de la mer 2,60a5,71
Végétaux 1,00 45,95
Ovoproduits 1,48 4 4,60

ADRIA Développement
Synthése Reconduction Coli ID - E. coli 37°C
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V Interprétation

Tableau 4
) . P%
L Régressiol "
Catégorie n R e a t(a) b t(b) T critiqug Ordonnéq Pente a
utilisée A
a0 1
Produits carnég 11 1,08 GMFR | -0,291] 2,106 | 1,048 | 1,118 | 2,262 4 20
Produits laitierd 10 1,46 GMFR 0,090 0,702 | 0,953 | 1,048 | 2,96 50 33
Produits de lam| 10 0,43 OLS?2 0,156 1,059 | 0,988 | 0,350 | 2,306 32 74
Végétaux 13 0,88 GMFR 0,049 0,488 | 0,974 | 1,154 | 2,200 64 27
Ovoproduits 21 0,58 GMFR | -0,317 1,599 | 1,096 | 1,164 | 2,093 13 12
Tous produits | 65 0,64 GMFR | -0,099 1,960 | 1,096 | 1,770 | 1,998 5 43
Tableau 5
. Biais D Répétabilité Répétabilité
Catégorie . . J . fex
(médiane)| méthode alternati méthode de référen
Produits carnés -0,095 0,382 0,352
Produits laitiers -0,018 0,279 0,191
Produits de la mer -0,123 0,146 0,337
Végétaux -0,055 0,205 0,235
Ovoproduits 0,020 0,205 0,352
Toutes catégories confond -0,040 0,205 0,322

Les graphiques bidimensionnels et les droites de régression sont donnés en
Annexe 4.

V Conclusion

Les biais entre les deux méthodes sont compris entre - 0,123 et
+ 0,020 log UFC/g.

Tous produits confondus, la répétabilité de la méthode alternative est de
0,203 et celle de la méthode de référence de 0,322.

Les tests statistiques valident I'hypotheése des pentes = 1 et des
ordonnées = 0 pour chaque catégorie testée et toutes catégories
confondues, avec des valeurs de P 2 5 %. Seule une valeur P égale a 4%
est observée pour I'hypothése de 'ordonnée = 0 dans la catégorie produits
carnés.

ADRIA Développement 10/41 7 décembre 2010
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L’équation de la droite pour cette derniére catégorie montre cependant des
valeurs de coefficients a et b correctes :

log Alt = 1,048 log Ref — 0,291

De méme, toutes catégories confondues, la droite est la suivante :

log Alt = 1,096 log Ref — 0,099

L’"exactitude de | a mét hodfisaate.t er nat

+ Limite de détection (LOD) et limite de gquantification (LOQ)

V Protocole

La limite de détection de la méthode a été réalisée en cultures pures. Trois
niveaux d’inoculation ont été testés, a raison de 6 réplicats par niveau, soit
18 analyses par la méthode alternative. Une souche de E. coli a été utilisée
pour 6 déterminations indépendantes de diluant stérile.

V Résultats

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

Tableau 6
Niveau Nombre do&é®cha Ecarttype Biais
0 0/6 / /
0,5 3/6 0,816 0,5
1 6/6 1,169 2
Tableau 7
Formules Valeurs obtenues
LC 1,65 5+ X% 1,8
LOD 3.3%9+% 3,2
LOQ 109+ % 8,7

ADRIA Développement
Synthése Reconduction Coli ID - E. coli 37°C
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+ Sensibilité relative

Les données sont intrinseques a la méthode. Elles sont obtenues a partir des
résultats obtenus dans l'étude de linéarité (pas de nouveau protocole
spécifiqgue mis en ceuvre)

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

Figure 1 - Profils de précision obtenus pour les différentes matrices
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+ Spécificité/Sélectivité

VProtocoles dobéessai

L’objectif de cette étude est de vérifier que les souches positives sont bien
dénombrées par la méthode alternative et que les souches négatives ne le
sont pas.

Au cours de I'étude menée en 1998, 20 souches positives et 23 souches
négatives avaient été testées ; les données ont été reprises et complétées
avec 10 souches positives. Trois souches négatives ont également été
testées.

V Résultats

- Inclusivité :

Sur les 30 souches de E. coli testées, 3 donnent des colonies non
caractéristiques bleues sur Coli ID.

L’'une d’entre elles est une colonie de E. coli O157:H7 b glucuronidase
négative, qui montre également des colonies non caractéristiques sur
gélose TBX.

E. coli 12 et E. coli 20 ont été caractérisées sur galerie ID 32E : la souche
E. coli 20 a donné une réaction négative au test b-glucuronidase, et
apparait également non caractéristique sur gélose TBX de la méthode de
référence NF ISO 16649-2.

- Exclusivité :

Sur les 23 souches testées, seules une souche d’Escherichia vulneris
(souche E. vulneris 51) et une souche de Plesiomonas shigelloides ont
présenté une coloration rose sur Coli ID. Trois souches supplémentaires
d’E. vulneris ont été testées: elles ne montrent pas de colonies
caractéristiques, ni sur milieu Coli ID , ni sur le milieu TBX de la méthode
de référence.

ADRIA Développement 13/41 7 décembre 2010
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+ Praticabilité
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La praticabilité du milieu Coli ID a été évaluée selon 13 critéres :

V Temps réel de manipulation, flexibilité de la technique par rapport au
060®chantill ons
temps par la méthode Coli ID est obtenu par le fait qu’'une seule boite est

nombre d

anallg gamde

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

Temps en minutes

Méthode de référence

Méthode Coli ID

15 échantillon{ 25 échantillon{ 15 échantillon{ 25 échantillon
Préléevement 26 40 26 40
Broyage 22,5 37,5 22,5 37,5
Analyse 31 69 25 31
Lecture 25 20 12,5 10
Total 104,5 166,5 86 118,5
Temps / échantillon 7 6,7 57 4.7

VD®I ai déobt ent i le délaiddolstentior®des) résultats par la

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

Méthode de référence Méthode Coli ID
Prélévement, broyage JO JO
Analyse JO JO
Lecture J1 J1

V Tracabilité des résultats : aucune tragabilité particuliére n’est proposée. Le

laboratoire utilise ses propres procédures.

ADRIA Développement
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1.2.4.3.2. Etude interlaboratoire

£+ Orqganisation de | étude

14 laboratoires ont participé a l'étude. Les instructions détaillées ont été
transmises aux laboratoires par le laboratoire expert.

Du lait pasteurisé demi-écrémé a été inoculé par Escherichia coli 94.

Les taux d’inoculation visés ont été les suivants :

- 0 UFC/ml,

- 10 - 100 UFC/ml,

- 100 -1 000 UFC/ml,

- 1000 - 10 000 UFC/ml.

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

Les échantillons codés (code connu uniguement du laboratoire expert) ont
été placés dans des caisses isothermes contenant des blocs réfrigérants et
ont été expédiés aux différents laboratoires a I'aide d’'un transport express.

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

Les échantillons ont été livrés en 24 h a 48 h aux laboratoires collaborateurs.
La température des échantillons devait étre inférieure ou égale a 8°C
pendant le transport et comprise entre 0°C et 8,4°C a l'arrivée.

Les laboratoires collaborateurs et le laboratoire expert ont analysé les

échantillons par la méthode alternative et par la méthode de référence.

Une étude de stabilité de la souche inoculée dans la matrice a été réalisée
afin de vérifier qu’il n'y a pas d’évolution au cours du transport.

ADRIA Développement 15/41 7 décembre 2010
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+ Controle des parameétres expérimentaux

V Stabilité de la souche au cours du transport
Afin de vérifier la stabilité de la souche Escherichia coli 94, un
dénombrement de la flore des six flacons inoculés a été effectué le jour de
l'inoculation, ainsi qu’aprés 24 h (avec simulation de transport) et 48 h de
conservation a 4°C ; les résultats sont reportés dans le tableau 8.

Tableau 8-Dé n o mb r e nbesahérichda coli 94
par la méthode NF EN ISO 16649-2 (en UFC/ml)

Taux 1 Taux 2 Taux 3
Répétition| Répétition| Répétition| Répétition| Répétition| Répétition
JO 55 47 450 450 3500 2700
J1 36 53 420 350 3900 4 500
J2 38 47 340 550 5 000 4 400

Aucune évolution de la souche n’est observée au bout de 48 h de
conservation a 4°C.

V Résultats obtenus pour les deux méthodes

Les résultats de dénombrement des Escherichia coli par le laboratoire
expert, par la méthode de référence et par la méthode alternative, sont

présentés dans le tableau 9.

Tableau 9 - Résultats du laboratoire expert (en log UFC/g)

Taux visé Méthode de réédce Méthode alternative
(log UFC/g Duplicat 1 Duplicat 2 Duplicat 1 Duplicat 2
<1 <1 <1 <1 <1
l1a2 1,64 1,68 1,76 1,68
2a3 2,54 2,59 2,70 2,69
3a4 3,63 3,59 3,83 3,79

Les taux de contamination visés ont été atteints.

ADRIA Développement
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V Température des échantillons a réception
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Les températures mesurées a réception sont données dans le tableau 10.

Tableau 10 - Température des échantillons a réception

Laboratoire] Température mesur Date et heure de récept Température mesu
a réception (°C) des échaitibns par le thermoboutg
A 7,5 J2 14h00 0,5
B 2,0 J1 11h15 0,0
C 4.0 J1 11h30 Thermobouton
non récupéré
D 3,0 J1l 08h30 0,0
E 2,5 J2 09h10 0,0
F 0,3 J1 11h20 -2,9
G 4,6 J1l 10h00 0,00
H 0,2 J1 08h15 0,00
| 0,4 J1 09h30 0,00
J 1,0 J1 11h30 -1,00
K 0,6 J1 09h20 0,00
L 0,3 J1 13h15 0,00
M 0,0 J1 11h00 0,00
N 0,3 J1 08h45 0,00

V Température des échantillons pendant le transport

Tous les colis ont été livrés a J1 a I'exception de deux laboratoires (A et E)

qui ont été livrés a J2. Aucun probléme de température n’a été rencontré lors
du transport. Toutes les températures a réception étaient inférieures a 8,4°C.

Certaines températures inférieures a 0°C ont été relevées pour ces thermoboutons. Aucune
congélation de la matrice n'a été notée par les laboratoires collaborateurs : les résultats ont été

conservés dans les interprétations.

ADRIA Développement
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Résultats des analyses
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Certains laboratoires n’ont pas inoculé les dilutions 0, -1, -2 et -3 mais
uniquement les dilutions -1, -2 et -3, ce qui explique les résultats obtenus
pour le niveau 0 (< 1 et < 10 UFC/ml).

Le dénombrement de la flore aérobie mésophile varie de 2 200 a

~

480 000 UFC/ml. Le laboratoire B n’a pas pu réaliser ce dénombrement, le
flacon s’étant cassé au cours du transport.

+ Calculs et interprétation statistique

V Syntheése des résultats obtenus par les deux méthodes

Une synthése des résultats est présentée tableau 11

Tableau 11 - Synthése des résultats obtenus par la méthode alternative
et la méthode de référence (en UFC)

Niveau 0 Niveau 1 Niveau 2 Niveau 3
Laboratoir{ Méthode dg Méthode | Méthode d§ Méthode | Méthode dg Méthode | Méthode dg Méthde
référence | alternative| référence | alternative| référence | alternative| référence | alternative
A <10| <10| <10| <10| 35| 40 | 30 | 50 [ 390| 510| 520| 500 | 3200 3800 4600 6600
B <l | <1| <1|<1] 43| 42| 55| 55| 620| 550| 590| 450 | 5500 4900 7200 6000
C <10| <10| <10| <10| 65 | 55 | 40 | 40 | 380| 400| 340| 460 | 5300 4400 4500 4800
D <10| <10| <10| <10| 30 | 50 | 50 | 90 | 440| 360| 510| 500 | 3000 3600 4800 3600
E <1 | <1 | <1 | <1| 44| 45| 49| 31| 480| 380| 550| 5204800 4400 6700 5600
F <l | <1|<1]|<1|25] 41| 54| 50| 490| 600| 640| 620|5200 7000 4800 4900
G <10| <10| <10| <10| 35| 45| 40 | 80 | 360| 330| 280 | 430| 3500 3500 3800 4700
H <l | <1| <1|<1]| 25| 43| 24| 26| 360| 400| 390| 280 | 4000 5000 4400 4200
| <l | <1| <1|<1] 40| 39| 45| 55| 420| 510| 570| 470 4000 4900 5400 6700
J <l | <1| <1|<1] 39| 34| 42| 49| 440| 400| 440| 550| 6100 5000 4800 5700
K <10| <10| <10| <10| 35 | 45| 40 | 40 | 590| 420| 600| 460 | 4600 5000 7000 5900
L <10| <10| <10| <10| 35 | 50 | 50 | 50 | 430| 480| 350 | 560 | 4800 6500 5400 5500
M <l | <1| <1| <1]| 39| 43| 45| 44| 430| 480| 450| 4104800 6500 6100 3700
N <l | <1 | <1|<1| 24| 20| 47| 46 | 450| 360| 540| 540| 3600 3700 6000 6300
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+ Comparaison des caractéristigues de justesse et de fidélité
de la méthode de référence et de la méthode alternative

L’interprétation statistique a été réalisée selon le projet d’lamendement 1 de
la norme ISO 16140 (septembre 2009).

Les valeurs statistiques sont résumées ci-apres :

Méthode de référence Méthode alternative
Niveay p s Ecartype Ecartype L Ecartype Ecartype
Meédians o repétabilitd dereproductibilit €92 ge répétabilitd dereproductibili
1 |14| 1,5976 0,0943 0,0943 1,6621 0,0481 0,1014
2 |14| 2,6399 0,0638 0,0790 2,7054 0,0832 0,0832
3 14| 3,6716 0,0666 0,1038 3,7275 0,0753 0,388

P : nombre de laboratoires donnant des résultats exploitables

+ Contrdole de la cohérence des résultats de mesurage

Des graphiques de cohérence ont été appliqués pour identifier les résultats
incohérents par rapport a 'ensemble des résultats : il s’agit des statistiques
robustes h (cohérence interlaboratoire) et k de Mandel.

Les graphiques obtenus pour la méthode de référence et la méthode
alternative sont donnés en annexe 5.

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

Valeurs de Mandel Nombre de valeurs observéeglagsus du seuil
Méthode de référence Méthode alternative
h>1% 2 (4,8) 2(4,8)
h>5% 0 2(4,9
k>1% 0 4 (9,5)
k>5% 0 1(2,4)

( ): Pourcentage de valeurdemsis du seuil

Les calculs statistiques sont en annexe 6. Aucune valeur incohérente n’est

observée. Tou s | es résultats ont donc ét é
statistique.
ADRIA Développement 19/41 7 décembre 2010

Synthése Reconduction Coli ID - E. coli 37°C



bioMérieux

+ Comparaison des caractéristigues de justesse et de fidélité
de la méthode de référence et de la méthode alternative

V Biais de la méthode alternative

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

Dij =VYij,Alt - Yij, Ref

. - _|mediani (Dij)

~ Jp/(2p)/ Diff

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

Les valeurs obtenues sont données dans le tableau 12.

Tableau 12 — Valeurs de t obtenues par niveau

Niveau de D (biais) t Conclusion
contamination

Niveau 1 0,086 1,73 Non significatif
Niveau 2 0,036 1,56 Non significatif
Niveau 3 0,092 2,40 Significatif

Le biais observé entre la méthode alternative et la méthode de référence est
significatif pour le niveau 3 ; il est cependant trés faible (0,092).

V  Comparaison des écarts-types de répétabilité

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

Les valeurs de ces rapports sont données dans le tableau 13.
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Tableau 13
Méthode de référence Méthode alternative Ratio méthode
Niveau Ecartype de |, . . . .....| Ecartype de Limite de | alternative / métho
répétabilite | HMIte de repetEBil o ciohilte | répétabilite | de référence
1 0,0943 0,2641 0,0481 0,1346 0,510
2 0,0638 0,1787 0,0832 0,2329 1,303
3 0,0666 0,1864 0,0753 0,2108 1,131

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

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

V Comparaison des écarts-types de reproductibilité

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

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

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

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

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

Les valeurs de ces rapports sont données dans le tableau 14.

Tableau 14

Méthode de référence

Méthode alternative

Ratio méthode

Niveau Ecattype de Limite de Ecartype de Limite de alternative / métho
reproductibilit§  reproductibilité | reproductibilit¢ reproductibilité de référence
1 0,0943 0,2640 0,1014 0,2839 1,075
2 0,0790 0,2213 0,0832 0,2330 1,053
3 0,1038 0,2906 0,0988 0,2765 0,952

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

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

Les concl usi ons ¢@nmpatativé tdasd méthodes sont les
suivantes :

V La linéarité et l'exactitude de la méthode COLI ID pour le
dénombrement des E. coli a 37°C sont satisfaisantes.

V Tous produits confondus, la limite de répétabilité de la méthode
alternative est de 0,203 et celle de la méthode de référence de

0,322.

V Le biais entre les deux méthodes est faible, compris entre - 0,123 et
+ 0,20 log UFC/ g.

V La méthode COLI ID est spécifique et sélective.

Lesconcl usi ons de | ' étsontlessuivaritesr | abor

hY

V Le biais entre les deux méthodes est trés faible (0,036 a
0,092 log UFC/qg).

V Les limites de répétabilité et de reproductibilité de la méthode
alternative sont généralement comparables a celles de la méthode
de référence.

V L’étude interlaboratoire montre que les résultats obtenus avec la
méthode alternative sont comparables a ceux obtenus avec la
méthode de référence.
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1.3 Bilan des modifications intervenues dans la méthode
alternative, ayant donné lieu ou non a une extension de
validation

Aucune modification n’est intervenue dans la méthode depuis la derniére
validation.

2 ETUDE BIBLIOGRAPHIQUE

Aucune référence d’articles n’a été recensée dans la banque de données
internationale.
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Annexe 1 - Méthode alternative

Préparation d’'une suspension mére en peptone sel
®
Dilutions décimales en peptone sel
®
Inoculation d’'une boite de Petri avec 1 ml de dilution
®
Ajout d’environ 15 ml de milieu Coli ID en surfusion
®
Incuber a 37°C ° 1°C pendant24 h° 2h
®
Dénombrement des colonies caractéristiques d’E. coli
(diametre 0,5 a 2 mm, couleur rose violet)
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Droites de régression
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Annexe 3 - Exactitude relative : résultats bruts

ISO 16642 COLI ID 37°C
N IDate Produit Dilutiol Repetition 1 Repetition 2 Repetiion  Repétition BECRETTOIN, RepCllion .. | Répétition | Répétition | Répétition | Répétition | Répétition | Répétition | Répétition |Répétition 2|
Ech| d'analysg ufc ufc ufc/ ufc/ ufc/g ufc/g log ufc/g log ufc/g dilutio ufc/boite | ufc/boite ufc/g ufc/g ufc/g ufc/g log ufc/g ufc/g
boite a boite b boite a boite b
562 |24/05/20([Sauté de veau 100 0 0 0 0 <100 <100 <2 <2 10 0 0 <10 <10 <10 <10 <1 <1
1000 0 0 0 0 100
563 |24/05/20C|Paupiette de veau 10 1 1 1 1 10 10 1,00 1,00 10 0 0 <10 <10 <10 <10 <1 <1
100 0 0 0 0 Ne Ne 100
564 |24/05/20C|Paupiette de veau 10 0 0 0 0 <10 <10 <1 <1 10 1 0 10 <10 10 <10 1,00 <1
100 0 0 0 0 100 1 0
565 |24/05/20C|Pointes (viande) 10 1 3 2 3 20 25 1,30 1,40 10 illisible illisible illisible
100 0 0 0 1 Ne Ne 100
566 |24/05/20(|Viande blanche 10 3 7 2 3 50 45 1,70 1,65 10 illisible illisible illisible
100 0 2 1 1 Ne Ne 100
589 |29/05/20([Tartare 10 1 3 2 1 20 15 1,30 1,18 10 4 1 40 10 40 10 1,60 1,00
100 0 0 0 0 Ne Ne 100 0 0 Ne Ne
590 |29/05/20([Saucisse 10 3 3 8 1 30 45 1,48 1,65 10 1 1 10 10 10 10 1,00 1,00
100 0 0 0 0 Ne Ne 100 0 0 Ne Ne
591 |29/05/20([Saucisse 10 6 4 7 1 50 40 1,70 1,60 10 1 2 10 20 10 20 1,00 1,30
100 0 0 0 0 Ne Ne 100 0 0 Ne Ne
592 |29/05/20(|Chair a saucisse 10 3 4 2 1 35 15 1,54 1,18 10 1 2 10 20 10 20 1,00 1,30
100 0 0 0 0 Ne Ne 100 0 0 Ne Ne
594 |29/05/20([Sauté de porc 10 3 3 3 5 30 40 1,48 1,60 10 3 5 30 50 30 50 1,48 1,70
100 0 0 0 0 Ne Ne 100 0 0 Ne Ne
595 |29/05/20(|Porc a I'ananas 10 2 0 3 1 10 20 1,00 1,30 10 2 0 20 0 20 <10 1,30 <1
100 0 0 0 0 Ne Ne 100 0 0 Ne
596 |29/05/20C)Viande blanche 10 13 11 6 11 120 85 2,08 1,93 10 5 8 50 80 50 80 1,70 1,90
100 0 2 1 1 Ne Ne 100 1 2 Ne Ne
628 |30/05/20(Viande de porc 10 4 4 3 3 40 30 1,60 1,48 10 7 2 70 20 70 20 1,85 1,30
100 0 0 0 0 Ne Ne 100 0 0 Ne Ne
639 |01/06/20C[Escalope de dinde 10 93 87 99 78 900 890 2,95 2,95 100 9 8 900 800 900 800 2,95 2,90
100 9 9 7 11 1000 1 1 Ne Ne
640 |01/06/20C[Escalope de poulet | 10 1 0 0 0 5 <10 0,70 <1 10 1 2 10 20 10 20 1,00 1,30
100 0 0 0 0 100 0 0 Ne Ne
1287,28/07/20CiAiguillette de poutati| 1000 10 13 16 12 12000 14000 4,08 4,15 1000 13 15 13000 15000 13000 15000 4,11 4,18
10000 2 4 1 2 Ne Ne 10000 1 0 Ne
1288 28/07/20C|Paté de foie de porc| 1000 8 7 13 16 8000 15000 3,90 4,18 1000 7 6 7000 6000 7000 6000 3,85 3,78
10000 0 2 1 2 Ne Ne 10000 1 1 Ne Ne
128928/07/20CB7 uf aux 1000 14 9 12 13 12000 13000 4,08 4,11 1000 9 12 9000 12000 9000 12000 3,95 4,08
10000 0 0 1 0 Ne 10000 0 2 Ne Ne
1389 02/08/20(|Saucisse 10000 18 128 108 117 1200000| 1200000 6,08 6,08 | 10000 97 98 954545 972727 950000 970000 5,98 5,99
10000 10 14 21 12 10000( 8 9
1717,31/08/20C|Lardons 100 43 36 43 45 4000 4400 3,60 3,64 100 46 50 4455 4636 4500 4600 3,65 3,66
10@ 3 6 2 6 1000 3 1

puli
w
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Date . — — - 'ISO 1664% — — = = COLIID 37°C
N°EcH d'analysé Produit  |Dilutiol Répétition 1 Répétition 2 [Répétition|Répétition|Répétition |Répétition dilutio Répétition | Répétition I Répétition ] Répétition | Répétition | Répétition | Répétition 1| Répétition 2
ufc/boite |ufc/boite [ufc/boite |ufc/boite ufc/g ufc/g log ufc/g| log ufc/g ufc/boite | ufc/boite ufc/g ufc/g ufc/g ufc/g log ufc/g log ufc/g

725 |08/06/20C|Lait cru 1 38 29 19 16 35 19 1,54 1,28 1 43 21 44 23 44 23 1,64 1,36
10 5 5 3 3 10 5 4

726 |08/06/200Rocamadour 10 0 0 0 0 <10 <10 <1 <1 10 0 0 <10 <10 <10 <10 <1 <1
100 0 0 0 0 100 0 0

824 |21/06/200|Lait cru 1 >150 >150 >150 >150 15@ 1300 3,18 3,11 1 >150 >150 1350 1380 1400 1400 3,15 3,15
10 145 152 113 142 N' N' 10 135 138 N' N'

842 |22/06/200|Lait cru 10 >150 >150 >150 >150 2400 1700 3,38 3,23 100 10 22 1000 2000 1000 2000 3,00 3,30
100 19 29 14 20 N' N' 1000 2 0

847 |22/06/200(Crottin de chey 100 85 86 68 76 8600 7400 3,93 3,87 100 93 80 9727 7818 9800 7800 3,99 3,89
1000 11 7 6 13 W 1000 14 6

1290|28/07/200Créme fraiche | 10 6 11 18 9 85 130 1,93 2,11 10 13 16 130 160 130 160 2,11 2,20
100 2 1 1 0 Ne 100 1 2 Ne Ne

1291|28/07/200Chou a la créen] 10 15 14 14 13 150 140 2,18 2,15 10 8 11 80 110 80 110 1,90 2,04
100 0 0 4 4 Ne 100 0 0 Ne Ne

1292|28/07/200(Crépes 10 17 6 13 5 120 90 2,08 1,95 10 9 10 90 100 90 100 1,95 2,00
100 2 0 0 1 Ne 100 1 1 Ne Ne

1293|28/07/200Crépes 10 12 10 12 11 110 120 2,04 2,08 10 10 14 100 140 100 140 2,00 2,15
100 2 3 1 3 Ne Ne 100 1 3 Ne Ne

1478|10/0800¢|Lait 100 56 44 40 50 5000 4600 3,70 3,66 100 31 27 3091 2545 3100 2500 3,49 3,40
1000 5 6 3 9 1000 3 1

1479|10/08/200|Lait 100 32 35 37 33 3400 3600 8158] 3,56 100 32 30 3455 2909 3500 2900 3,54 3,46
1000 3 4 2 7 1000 6 2
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v | bate R NS ot —____ coubye
Ech| d'analysd Produit Dilutiol R(_epetltlon l RgpetmonZ_ Répetition|Répétition|Répétition| Répétition 2| dilutio Repetm_on ] Repetmpn Répétition ] Répétition | Répétition | Répétition | Répétition |Répétition 2|
ufc/boite |[ufc/boite [ufc/boite |ufc/boite ufc/g ufc/g log ufc/g log ufc/g ufc/boite | ufc/boite ufc/g ufc/g ufc/g ufc/g log ufc/g ufc/g
561 |24/05/20C[Epinards a la bécharl 100 0 0 0 0 <100 <100 <2 <2 100 illisible illisible illisible
1000 0 0 0 0 1000
593 |29/05/20C|Piémontaise 10 3 0 1 1 15 10 1,18 1,00 10 1 1 10 10 10 10 1,00 1,00
100 0 0 0 0 Ne Ne 100 0 0 Ne Ne
627 |30/05/20C|Choux de Bruxelles | 10 0 0 0 0 <10 <10 <1 <1 10 1 1 10 10 10 10 1,00 1,00
100 0 0 0 0 100 0 0 Ne Ne
629 |30/05/20CHaricots verts 10 0 0 0 0 <10 <10 <1 <1 10 0 0 <10 <10 <10 <10 <1 <1
100 0 0 0 0 100 0 0
630 |30/05/20C|Courgettes 10 0 0 0 0 <10 <10 <1 <1 10 1 0 10 0 10 <10 1,00 <1
100 0 0 0 0 100 0 0
631 |30/05/20C|Poélée de légumes | 10 0 0 0 0 <10 <10 <1 <1 10 0 0 <10 <10 <10 <10 <1 <1
aux champignons 100 0 0 0 0 100 0 0
1346(01/08/20C|Salade mélée 100 0 3 1 0 150 50 2,18 1,70 100 0 0 0 0 <100 <100 <2 <2
1000 0 0 0 0 Ne Ne 1000 0 0
1347/01/08/20CMélange crudités 100 0 0 0 0 <100 <100 <2 <2 100 1 1 100 100 100 100 2,00 2,00
1000 0 0 0 0 1000 0 0 Ne Ne
134801/08/20C(Courgette rondelles | 100 1 0 2 3 50 250 1,70 2,40 100 1 2 100 200 100 200 2,00 2,30
1000 0 0 0 0 Ne Ne 1000 0 0 Ne Ne
134901/08/20C|Poélée champétre 100 0 0 1 0 <100 50 <2 1,70 100 0 6 0 600 <100 600 <2 2,78
1000 0 0 0 0 Ne 1000 0 0 Ne
1354/01/08/20C[Salade 100 44 47 53 38 4500 4500 3,65 3,65 100 48 57 4909 5818 4900 5800 3,69 3,76
1000 6 2 3 4 1000 6 7
1390/03/08/20C|Poireaux coupés 1000 73 62 56 67 69000 63M0 4,84 4,80 1000 40 33 43636 33636 44000 34000 4,64 4,53
10000 12 5 8 8 10000 8 4
1391/03/08/20CEpinards & la créme | 10000 85 69 90 83 740000 | 890000 5,87 5,95 10000 67 60 645455 600000 650000 600000 5,81 5,78
10000( 5 4 14 8 10000¢ 4 6
139203/08/20CHaricots verts 1000 88 68 103 100 78000 100000 4,89 5,00 1000 75 80 78182 77273 78000 77000 4,89 4,89
10000 8 7 12 5 10000 11 5
1393/03/08/20C|Poireaux émincés 1000 77 83 82 86 84000 84000 4,92 4,92 1000 52 58 50000 60000 50000 60000 4,70 4,78
10000 14 10 9 8 10000 3 8
1394103/08/20C[Brocolis 1000 63 57 72 56 62000 65000 4,79 4,81 1000 63 53 61818 55455 62000 55000 4,79 4,74
10000 8 7 10 4 10000 5 8
1395(03/08/20([Tomates en dés 1000 82 113 109 119 100000 | 120000 5,00 5,08 1000 68 62 67273 60909 67000 61000 4,83 4,79
10000 14 14 14 21 10000 6 5
139603/08/20C|Chou rouge 1000| 135 122 143 145 130000 | 140000 5,11 5,15 1000 113 124 114545 127273 110000 130000 5,04 5,11
10000 17 12 12 5 10000 13 16
1397/03/08/20CMélange carottes cé| 10000 27 31 47 29 300000 | 370000 5,48 5,57 10000 33 24 336364 263636 340000 270000 5,53 5,43
10000 4 3 3 2 10000 4 5
1398/03/08/20C|Courgettes en ronde| 1000 67 50 104 101 56000 100000 4,75 5,00 1000 65 82 67273 85455 67000 85000 4,83 4,93
10000 2 5 7 11 10000 9 12
171831/08/20([Saladele légumes 100 38 44 48 43 4200 4400 3,62 3,64 100 41 40 4182 4000 4200 4000 3,62 3,60
let mayonnaise 1000 5 6 4 2 1000 5 4
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Date ' __ _ _1SO 1664 _ _ _ _ COLI ID 37°C
N°Ech d'analysd Produit Dilutio Répétition 1 Répétition 2 |Répétitin 1| Répétition|Répétition|Répétition dilutio Répétition | Répétition | Répétition | Répétition | Répétition | Répétition | Répétition [Répétition 2I
ufc/boite |ufc/boite |ufc/pite ufc/boite ufc/g ufc/g log ufc/g| log ufc/g ufc/boite | ufc/boite ufc/g ufc/g ufc/g ufc/g log ufc/g ufc/g
1342 |01/08/20C[Filet de loup de mer 100 7 11 7 7 900 700 2,95 2,85 100 4 5 400 500 400 500 2,60 2,70
1000 1 0 1 0 Ne Ne 1000 0 0 Ne Ne
1343 |01/08/20C[Filet de dorade 100 8 9 8 4 850 600 2,93 2,78 100 8 7 800 700 800 700 2,90 2,85
1000 0 1 0 0 Ne Ne 1000 0 0 Ne Ne
1344 |01/08/20C|Filet Haddock fumé 100 5 4 5 13 450 900 2,65 2,95 100 5 6 500 600 500 600 2,70 2,78
1000 1 0 2 4 Ne Ne 1000 0 0 Ne Ne
1345 |01/08/20C|[Saumon fumé 100 7 6 14 10 650 1200 2,81 3,08 100 8 5 800 500 800 500 2,90 2,70
1000 0 1 1 1 Ne Ne 1000 0 0 Ne Ne
1383 |02/08/20C[Saumon fumé de Norvége| 10000 37 42 53 46 390000 | 500000 5,59 5,70 |10000Q 46 51 509091 500000 510000 500000 571 5,70
10000 1 5 6 4 10000¢ 10 4
1384 |02/08/20C[Saumon fumé d'Ecosse | 10000 35 23 31 34 280000 | 320000 5,45 5,51 |10000Q 20 22 218182 200000 220000 200000 5,34 5,30
100000 2 1 2 3 10000¢ 4 0
1385 |02/08/20C|[Saumon Atlantique 1000 79 55 91 95 70000 91000 4,85 4,96 1000 57 77 53636 75455 54000 75000 4,73 4,88
10000, 8 13 10 5 10000 2 6
1386 |02/08/20C|Saumon fumé au bois de | 1000 30 29 39 36 29000 38000 446 4,58 1000 20 19 21818 20909 22000 21000 4,34 4,32
10000 3 1 5 4 10000 4 4
1387 |02/08/20([Truite de mer 1000 38 35 59 46 38000 50000 4,58 4,70 1000 37 38 37273 37273 37000 37000 4,57 4,57
100000 4 6 3 3 10000 4 3
1388 |02/08/20C[Saumon fumé d'lrlande [ 10000 41 36 44 59 400000 | 510000 5,60 5,71 {10000 28 32 290909 318182 290000 320000 5,46 5,51
10000 4 7 3 6 10000( 4 3
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N ISO 1664 COLI ID 37°C
Igch d‘:ni:;se Produit Dilution Répétition 1 Répétition 2 |Répétition|Répétition|Répétition|Répétition dilutiol Répétition ] Répétition ] Répétition | Répétition 1 Répétition | Répétition ] Répétition JRépétitiodlod
ufc/boite |ufc/boite [ufc/boite |ufc/boite ufc/g ufc/g log ufc/g| log ufc/g ufc/boite ufc/boite ufclg ufc/g ufclg ufc/g log ufc/g ufc/g

587 [29/05/20C0Baba au rhum 10 1 0 0 0 <10 <10 <1 <1 10 1 2 10 20 10 20 1,00 1,30
100 0 0 0 0 100 0 0 Ne Ne

588 [29/05/20C0Meaingue chocolat 10 0 0 0 0 <10 <10 <1 <1 10 0 0 <10 <10 <10 <10 <1 <1
100 0 0 0 0 100 0 0

728 (09/06/200Coul e d' 7 10 11 9 10 6 100 80 2,00 1,90 10 3 3 30 30 30 30 1,48 1,48
100 0 1 0 0 Ne Ne 100 0 0 Ne Ne

130 |01/08/20Cfraisier 100 5 5 1 2 500 150 2,70 2,18 100 1 3 100 300 100 300 2,00 2,48
1000 0 0 0 0 Ne Ne 1000 0 0 Ne Ne

1351 |01/08/20QMillefeuille 100 4 5 9 10 450 800 2,65 2,90 100 7 3 700 300 700 300 2,85 2,48
1000 0 0 0 0 Ne Ne 1000 2 0 Ne Ne

1352 |01/08/20CMayonnaise 100 3 3 2 4 300 300 2,48 2,48 100 2 5 200 500 200 500 2,30 2,70
1000 0 0 0 0 Ne Ne 1000 0 1 Ne Ne

1353 |01/08/20C(Creme anglaise 100 14 7 9 5 1000 700 3,00 2,85 100 14 13 1400 13 1400 1300 3,15 3,11
1000 0 0 0 0 Ne Ne 1000 0 1 Ne Ne

1355 |01/08/20CMayonnaise 100 24 44 15 22 3200 1900 3,51 3,28 100 30 27 3000 2818 3000 2800 3,48 3,45
1000 1 2 2 2 1000 3 4

1356 |01/08/20CEclair café 100 29 29 21 15 2800 1900 3,45 3,28 100 24 21 2455 2273 2500 2300 3,40 3,36
1000 1 3 3 2 1000 3 4

1357 |01/08/20CSavarin chantilly 100 21 30 32 29 2600 2900 3,41 3,46 100 30 28 3000 2818 3000 2800 3,48 3,45
1000 4 2 1 1 1000 3 3

1358 [01/08/20CMillefeuille 100 49 46 43 45 4700 4300 3,67 3,63 100 41 57 4091 5636 4100 5600 3,61 3,75
1000 4 4 4 2 1000 4 5

1660 (29/08/20Cf uf ent i e| 100 35 34 54 50 3400 4900 3,53 3,69 100 39 46 3909 4636 3900 4600 3,59 3,66
1000 4 1 3 1 1000 4 5

1661 (29/08/20Cfi uf dur 100 41 31 48 42 3600 4500 3,56 3,65 100 40 48 4091 4727 4100 4700 3,61 3,67
1000 4 3 3 5 1000 5 4

1662 (29/08/20CJan e d ' T u f| 1000 11 10 18 15 10000 17000 4,00 4,23 | 1000 12 14 12000 14000 12000 14000 4,08 4,15
10000 1 1 2 2 1000(] 0 0 Ne Ne

1663 |29/08/20COmelette nature 100 48 54 49 34 5200 4000 3,72 3,60 100 45 47 4727 4636 4700 4600 3,67 3,66
1000 8 4 1 3 1000 7

1684 [30/08/20C0Omelette au fromag{ 1000 10 6 10 9000 8000 3,95 3,90 1000 5000 4000 5000 4000 3,70 3,60
10000 0 0 0 0 Ne Ne 1000(] 0 Ne Ne

E9aal A STTSOGdS az2dza £S5 O02dz0S5NI RS f QI OONBRAGEGAZY

ADRIA Développement

Synthése Reconduction Coli ID - E. coli 37°C

32/41

7 décembre 2010



bioMérieux

N ISO 1664 COLI ID 37°C
Igch d‘:ni:;se Produit Dilution Répétition 1 Répétition 2 |Répétition|Répétition|Répétition| Répétition dilutiol Répétition ] Répétition  Répétition | Répétition ] Répétition | Répétition § Répétition JRépétitiodlog
ufc/boite |ufc/boite [ufc/boite |ufc/boite ufc/g ufc/g log ufc/g| log ufc/g ufc/boite ufc/boite ufc/g ufc/g ufc/g ufc/g log ufc/g ufc/g

1685 (30/08/20QFlan 1000 4 2 5 4 3000 4500 3,48 3,65 | 1000 5 7 4545 6364 5000 7000 3,70 3,85
10000 0 0 0 0 Ne Ne 1000(] 0 0 Ne Ne

1686 |30/08/20([Tartelette a la fraise| 1000 4 3 1 2 3500 1500 3,54 3,18 | 1000 3 2 2727 1818 3000 2000 3,48 3,30
10000 0 0 0 0 10000 0 0 Ne Ne

1687 [30/08/20CClafoutis aux pomm{ 1000 0 0 0 0 <1000 <1000 <3 <3 1000 3 1 2727 909 3000 1000 3,48 3,00
10000 0 0 0 0 1000(] 0 0 Ne Ne

1688 [30/08/20CFlan patissier 1000 0 0 0 0 <1000 <1000 <3 <3 1000 0 0 0 0 <1000 <1000 <3 <3
10000 0 0 0 0 1000( 0 0

1689 (30/08/2000 aune d' T | 100 8 8 9 9 800 900 2,90 2,95 100 12 11 1200 1100 1200 1100 3,08 3,04
1000 1 1 1 2 Ne Ne 1000 2 1 Ne Ne

1690 (30/08/200B | a n cliquide T | 100 6 5 7 9 550 800 2,74 2,90 100 11 11 1100 1100 1100 1100 3,04 3,04
1000 0 0 1 0 Ne Ne 1000 2 1 Ne Ne

1715 (31/08/200J aune d' T | 100 22 15 29 23 2000 2500 3,30 3,40 100 28 25 2636 2364 2600 2400 341 3,38
1000 3 4 1 2 1000 1 1

1716 (31/08/200B1 anc d' 1 10 107 105 85 89 1200 980 3,08 2,99 10 90 114 945 1209 950 1200 2,98 3,08
100 24 19 21 20 100 14 19

1719 |31/08/20COmelette au fromag| 1000 30 42 45 34 36000 40000 4,56 4,60 1000 38 32 38182 30000 38000 30000 4,58 4,48
10000 3 5 5 4 1000( 4 1
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Annexe 4 - Exactitude relative : graphiques bidimensionnels
et droites de régression pour chacune des matrices

et

p 0 u rmble des mateces
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Annexe 5 — Graphiques de Mandel

Laboratoire | h Ref Niveau[ b Ref Niveau| 2 Ref Niveau| 1 Alt Niveau [1h Alt Niveau [2h AltNiveau|3  h5% h1% h5% h1%
A -0,44 0,14 -1,40 -0,77 0,04 0,16 1,91 2,83 -1,91 -2,8
B 0,55 1,95 0,47 0,82 0,13 1,09 1,99 2,83 -1,97 -2,8
C 3,22 -0,76 0,13 -0,63 -2,13 -0,72 1,91 2,83 -1,91 -2,8
D -0,17 -0,62 -1,67 1,72 -0,04 -1,31 1,99 2,83 -1,97 -2,8
E 0,91 -0,14 -0,10 -0,75 0,45 0,72 1,91 2,83 -1,97 -2,8
F -1,66 1,45 1,18 0,56 1,85 -0,50 1,99 2,83 -1,97 -2,8
G 0,02 -1,58 -1,38 0,95 -3,24 -1,22 1,97 2,83 -1,91 -2,8
H -1,47 -0,94 -0,23 -2,77 -3,66 -1,13 1,99 2,83 -1,97 -2,8
| -0,02 0,39 -0,28 0,36 0,17 0,62 1,97 2,83 -1,97 -2,8
J -0,65 -0,26 0,76 -0,06 -0,26 -0,11 1,99 2,83 -1,97 -2,8
K 0,02 0,88 0,10 -0,63 0,30 0,97 1,97 2,83 -1,91 -2,8
L 0,43 0,27 0,82 0,39 -1,16 0,11 1,99 2,83 -1,97 -2,8
M 0,26 0,27 0,82 -0,14 -1,42 -0,61 1,91 2,83 -1,97 -2,8
N -4,62 -0,54 -1,18 0,06 0,53 0,74 1,91 2,83 -1,97 -2,8

Méthode de référence analyse robuste
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Laboratoire | k Ref Niveau| k Ref Niveau| X Ref Niveau[ & Alt Niveau [Lk Alt Niveau Pk Alt Niveau B k1% k5%
A 0,43 1,29 0,79 3,26 0,14 1,47 2,57 1,85
B 0,08 0,58 0,53 0,00 1,00 0,74 2,57 1,85
C 0,54 0,25 0,86 0,00 1,12 0,26 2,57 1,85
D 1,66 0,97 0,84 3,75 0,07 1,17 2,57 1,85
E 0,07 1,12 0,40 2,92 0,21 0,73 2,57 1,85
F 1,61 0,97 1,37 0,49 0,12 0,08 2,57 1,85
G 0,82 0,42 0,00 4,43 1,58 0,87 2,57 1,85
H 1,77 0,51 1,03 0,51 1,22 0,19 2,57 1,85
| 0,08 0,93 0,94 1,28 0,71 0,88 2,57 1,85
J 0,45 0,46 0,92 0,98 0,82 0,70 2,57 1,85
K 0,82 1,63 0,38 0,00 0,98 0,70 2,57 1,85
L 1,16 0,53 1,40 0,00 1,74 0,07 2,57 1,85
M 0,32 0,53 1,40 0,14 0,34 2,04 2,57 1,85
N 0,59 1,07 0,13 0,14 0,00 0,20 2,57 1,85
Méthode de référence analyse robuste
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Niveau 1
Nombre de laboratoires 14
Niveau 1 Niveau
Laboratoire Ref Moyenne] Si Deviation h k L aboratoir Alt Moyenng Si Deviation h k D
A 1,544 1,60 1,57 0,04 -0,029 | 0,029 ] -0,442] 0,435 A 1,47 1,69 1,588 0,14 -0,111| 0,111] -0,775] 3,262 0,01
B 1,63 1,62 1,62 0,0 0,005 | -0,005] 0,554] 0,077 B 1,74 1,74 1,74 0,04 0,000 | 0,000] 0,820] 0,000 0,11
C 1,81 1,74 1,771 0,04 0,036 | -0,036] 3,222] 0,544 C 1,60 1,60 1,603 0,04 0,000 | 0,000] -0,628] 0,000 -0,17
D 1,477 1,69 1,58 0,14 -0,111 | 0,111 -0,172] 1,663 D 1,69 1,95 1,82] 0,14 -0,128| 0,128 1,722 3,754 0,23
E 1,64 1,65 1,64 0,0 -0,005| 0,005] 0,913] 0,073 E 1,69 1,49 1,59 0,14 0,099 | -0,099] -0,746] 2,924 -0,05
F 1,39 1,61 1,50% 0,14 -0,107 | 0,107 ] -1,660] 1,611 F 1,73 1,69 1,714 0,03 0,017 | -0,017] 0,561] 0,491 0,21
G 1,544 1,65 1,59 0,04 -0,055| 0,055] 0,019] 0,818 G 1,60 1,90 1,75 0,21 -0,151| 0,151 ] 0,947 4,426 0,15
H 1,39 1,63 1,51 0,17 -0,118 | 0,118 -1,474] 1,766 H 1,38 1,41 1,39 0,03 -0,017| 0,017 ] -2,769] 0,511 -0,11
| 1,603 1,59 1,591 0,0 0,005 | -0,005] -0,019] 0,082 | 1,65 1,74 1,691 0,04 -0,044| 0,044] 0,363] 1,281 0,10
J 1,59 1,53 1,56 0,04 0,030 | -0,030] -0,654] 0,447 J 1,62 1,69 1,65] 0,04 -0,033| 0,033] -0,056] 0,984 0,09
K 1,544 1,65 1,59 0,04 -0,055| 0,055] 0,019] 0,818 K 1,60 1,60 1,602 0,04 0,000 | 0,000] -0,628] 0,000 0,00
L 1,544 1,69 1,623 0,13 -0,077 | 0,077] 0,430] 1,161 L 1,69 1,69 1,69 0,04 0,000 | 0,000] 0,386] 0,000 0,07
M 1,59 1,63 1,613 0,03 -0,021 | 0,021] 0,264] 0,318 M 1,65 1,64 1,64 0,0§ 0,005| -0,005] -0,144] 0,144 0,03
N 1,38 1,30 1,34 0,04 0,040 | -0,040] -4,625] 0,594 N 1,67 1,66 1,661 0,01 0,005| -0,005] 0,056] 0,137 0,32
m 1,59760129 m 1,66208 Exactitude
D1 0,086"
Cn(2p) 1,956 Cn(2p) 1,956 Cp 1,747¢
Cn(p) 1,7476 Cn(p) 1,7476 Qn(D) 0,08524
n=2*p n 28 n=2*p n 28 Qdiff 0,148968¢€
f 15 f 15 t 1,73
| 105 | 105
n=p n 14 n=p n 14
f 8 f 8
| 28 | 28
Qn(2p) I 0,03409293 Qn(2p) 0,0173811
Qn(p) 0,03179657 Qn(p) 0,054663
Qintra 0,06670 Qintra 0,03400
Qinter 0,05557 Qinter 0,09553
Sr(Ecart-type de répétabilitt) 0,0943 Sr 0,0481
RSDr(coefficient de varia 5,90% RSDr 2,89%
r(Limite de répétabilité) 0,264 r 0,135
SI%(Ecart-type interlabor:  -0,00136 sI? 0,00797
SR(Ecart-type de reprod 0,0943(SL2)<0 donc SR=Sr SR 0,1014
RSDR(variation coefficiel 0,059 RSDR 0,061

R(Limite de reproductbilitt) 0,264
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Niveau 2
Nombre de laboratoires 14
Niveau 2 Niveau 2
Laboratoire Ref Moyenne] Si Deviation h k Laboratoire Alt Moyenne Si Deviation h Kk D
A 2,59 2,70 2,64 0,04 -0,058( 0,058 0,145] 1,291 A 2,714 2,69 2,701 0,01 0,009 | -0,009] 0,041] 0,145 0,0
B 2,793 2,74 2,764 0,04 0,026 [ -0,026] 1,949]| 0,576 B 2,77 2,65 2,717 0,04 0,059 | -0,059] 0,131] 1,000 -0,0
C 2,580 2,60, 2,591 0,03 -0,011| 0,011 | -0,755] 0,247 C 2,53 2,66 2,591 0,09 -0,066( 0,066 | -2,127| 1,116 0,01
D 2,64 2,55 2,60 0,04 0,044 [ -0,044]| -0,617] 0,965 D 2,70 2,69 2,70 0,01 0,004 | -0,004] -0,041] 0,073 0,1
E 2,68 2,58 2,63] 0,01 0,051 -0,051| -0,145] 1,124 E 2,74 2,71 2,72 0,03 0,012 | -0,012] 0,448] 0,207 0,1
F 2,69 2,77 2,734 0,04 -0,044( 0,044 1,453] 0,974 F 2,804 2,79 2,79 0,01 0,007 | -0,007] 1,845] 0,117 0,07
G 2,554 2,51 2,531 0,03 0,019 -0,019] -1,580| 0,419 G 2,441 2,63 2,541 0,13 -0,093| 0,093 -3,243]| 1,584 0,0
H 2,55¢ 2,60 2,57 0,03 -0,023| 0,023] -0,936] 0,507 H 2,59 2,44 2,51 0,19 0,072 | -0,072| -3,660| 1,223 -0,0
| 2,62 2,708 2,664 0,04 -0,042( 0,042 0,393] 0,934 | 2,754 2,67 2,714 0,04 0,042 | -0,042] 0,169] 0,712 0,09
J 2,64 2,60 2,62 0,03 0,021 -0,021| -0,264] 0,459 J 2,64 2,74 2,691 0,01 -0,048]| 0,048] -0,265| 0,824 0,07
K 2,77 2,62 2,691 0,1¢ 0,074 -0,074] 0,881] 1,635 K 2,77 2,66 2,72 0,04 0,058 | -0,058] 0,296 | 0,981 0,03
L 2,63 2,68 2,651 0,03 -0,024( 0,024 0,269] 0,529 L 2,544 2,74 2,644 0,14 -0,102| 0,102] -1,164]| 1,735 -0,0
M 2,63 2,68 2,651 0,03 -0,024( 0,024 0,269]| 0,529 M 2,65 2,61 2,63 0,03 0,020 | -0,020| -1,422]| 0,344 -0,0
N 2,65 2,55 2,604 0,01 0,048 | -0,048] -0,542] 1,073 N 2,732 2,73 2,733 0,04 0,000| 0,000| 0,531] 0,000 0,1
m 2,6399149 m 2,70538 Exactitude
D1 0,036(
Cn(28) 1,956 Cn(28) 1,956 Cp 1,747¢
Cn(14) 1,7476 Cn(14) 1,7476 Qn(D) 0,03950
n=2*p n 28 n=2*p n 28 Qdiff 0,0690309¢
f 15 f 15 t 1,56
| 105 | 105
n=p n 14 n=p n 14
f 8 f 8
| 28 | 28
Qn(28) 0,023073 Qn(28) 0,030064789
Qn(14) 0,0371230 Qn(14) 0,0291237
Qintra 0,04514 Qintra 0,05882
Qinter 0,06487 Qinter 0,05090
Sr(Ecart-type de répétabilitt) 0,0638 Sr 0,0832
RSDr(coefficient de varia 2,42% RSDr 3,07%
r(Limite de répétabilité) 0,179 r 0,233
SI¥Ecart-type interlabore  0,00217 si? -0,00087S1%<0 donc SR=Sr
SR(Ecart-type de reprod 0,0790 SR 0,0832
RSDR(variation coefficiel 0,030 RSDR 0,031
R(Limite de reproductibilitt) 0,221 R 0,233
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bioMérieux

Niveau3
Nombre de laboratoires 14
Niveau 3 Niveau 3
Laboratoires Ref Moyenne Si Deviation h k Laboratoir Alt Moyenne Si Deviation h Kk D
A 3,501 3,58 3,541 0,04 -0,037( 0,037] -1,396] 0,793 A 3,66 3,82 3,74 0,1} -0,078f 0,078 0,165] 1,472 0,19
B 3,74 3,69 3,71 0,04 0,025 -0,025] 0,472] 0,533 B 3,851 3,77 3,81 0,04 0,040 [ -0,040] 1,085] 0,744 0,10:
C 3,724 3,64 3,684 0,04 0,040 [ -0,040] 0,133] 0,859 C 3,65 3,68 3,66 0,03 -0,014( 0,014] -0,724] 0,263 -0,01
D 3,471 3,55 3,517 0,04 -0,040| 0,040 -1,674] 0,841 D 3,68 3,55 3,61 0,04 0,062 | -0,062] -1,307] 1,173 0,10
E 3,68 3,64 3,661 0,03 0,019 [ -0,019] -0,100f 0,401 E 3,824 3,74 3,78 0,04 0,039 -0,039] 0,717] 0,731 0,12
F 3,71 3,84 3,78 0,09 -0,065( 0,065] 1,178 1,372 F 3,68 3,69 3,68 0,0} -0,004 0,004| -0,502] 0,084 -0,09
G 3,544 3,54 3,544 0,09 0,000 | 0,000} -1,379] 0,000 G 3,580 3,67 3,62 0,01 -0,046( 0,046 -1,221| 0,867 0,08
H 3,607 3,69 3,65 0,01 -0,048( 0,048] -0,228] 1,030 H 3,64 3,62 3,63 0,0} 0,010 ( -0,010{] -1,132] 0,190 -0,01
| 3,603 3,69 3,644 0,04 -0,044| 0,044] -0,275] 0,936 | 3,732 3,82 3,77 0,01 -0,047] 0,047] 0,622] 0,880 0,13
J 3,78f 3,69 3,741 0,04 0,043 [ -0,043] 0,763 0,918 J 3,68 3,75 3,71 0,04 -0,037( 0,037| -0,107] 0,701 -0,02
K 3,66 3,69 3,68 0,03 -0,018( 0,018] 0,100 0,385 K 3,841 3,77 3,80 0,04 0,037 -0,037] 0,968]| 0,697 0,12
L 3,68 3,81 3,741 0,09 -0,066( 0,066] 0,816] 1,399 L 3,737 3,74 3,73 0,0} -0,004 0,004 0,107 ] 0,075 -0,01
M 3,68 3,81 3,741 0,09 -0,066[ 0,066] 0,816 1,399 M 3,78% 3,56 3,67 0,14 0,109 [ -0,109]| -0,610] 2,039 -0,07
N 3,554 3,56 3,563 0,0} -0,006| 0,006 -1,182] 0,126 N 3,778 3,79 3,789 0,0} -0,011| 0,011} 0,737 ] 0,199 0,22
m 3,6716 m 3,7275 Exactitude
D1 0,092(
Cn(28) 1,956 Cn(28) 1,956 n=p Cp 1,747¢
Cn(14) 1,7476 Cn(14) 1,7476 Qn(D) | 0,0655778¢
n=2*p n 28 n=2*p n 28 Qdiff 0,1146013¢
f 15 f 15 t 2,4C
| 105 | 105
n=p n 14 n=p n 14
f 8 f 8
| 28 | 28
Qn(28) 0,024055698 Qn(28) 0,027215116
Qn(14) 0,052932428 Qn(14) 0,047595016
Qintra 0,04706 Qintra 0,05324
Qinter 0,09250 Qinter 0,08318
Sr(Ecart-type de répétabilité) 0,0666 Sr 0,0753
RSDr(coefficient de variatic 1,81% RSDr 2,02%
r(Limite de répétabilité) 0,186 r 0,211
SI¥Ecart-type interlaboratoire) 0,00634 sI? 0,00408
SR(Ecart-type de reprodu 0,1038 SR 0,0988
RSDR(variation coefficient 0,028 RSDR 0,026
R(Limite de reproductibilité) 0,291 R 0,277
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