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| Plan BIPEA 2020-2025



Consolider la reconnaissance et le
rayonnement scientifique du BIPEA

* Production de MRC sélectivement et accréditation 17034,

* Poursuite de la participation a des manifestations scientifiques,
redactions de posters et d’articles,

» Poursuite des études au support des laboratoires.
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| Méthodologie - choix du MRC

= Matrice :

= Blé dur avec 3 taux cibles, idéalement
= 12%,
= 14%,
= 16%.
= Mesurandes :
= Critére principale : teneur en protéines (méthode Dumas et Kjeldahl).

= Critéeres secondaires : teneur en eau et taux de cendres.

@BIPEA



| Methodologie — Méthodes de mesure

Teneur en protéines :

- Méthode DUMAS selon la norme ISO 16634-2 - Produits alimentaires — Détermination de la teneur en azote total par
combustion selon le principe Dumas et calcul de la teneur en protéines brutes — Partie 2 : Céréales, légumineuses et
produits céréaliers de mouture.

- Méthode KJELDAHL selon la norme ISO 20483 - Céréales et légumineuses — Détermination de la teneur en azote et
calcul de la teneur en protéines brutes — Méthode de Kjeldanhl.

Teneur en eau : méthode ISO 712 - Céréales et produits céréaliers — Détermination de la teneur en eau —
Méthode de référence.

Taux de cendres : méthode ISO 2171 - Céréales, légumineuses et produits dérivés — Dosage du taux de

cendres par incinération.
A BiPEA



| Meéthodologie - Etapes

Etude de faisabilité sur des essais du circuit 06 « blé dur »

Vérification systématique des lots réceptionnés et sélectionnés:
= Analyses : protéines (Kjeldahl et Dumas), eau, cendres, impuretés,
= Validation du lot en fonction des résultats d’analyses.

Préparation des échantillons selon nos procédures validées dans le cadre des EIL

Contrdle de 'lhomogeénéité des échantillons

Evaluation et surveillance de la stabilité des échantillons

Caractérisation des MRC par un ou des essais interlaboratoires

Elaboration des certificats et documents annexes.
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I Methodologie — Controles d’homogeneéite

= Controles d’homogénéité :
= Choix des critéres : teneur en protéines (méthode Dumas et Kjeldahl), teneur en eau et taux de cendres.

= Choix du laboratoire sous-traitant accrédité selon la norme ISO 17025.

= \érification de 'homogénéité des échantillons par des études expérimentales sur 10 échantillons sous la forme
finale analysés en double, prélevés aléatoirement sur le lot d’échantillons fabriqués, conformément aux exigences
de I'annexe B de la norme ISO 13528. Les résultats sont traités a I'aide d’outils statistiques suivants :

= Etude des rapports entre I'écart-type inter-échantillons (s) et la demi-tolérance (VT/2) appliquée pour chaque
critére dans le cadre du circuit Bipea « Blé dur »: s, < 0.3*(VT/2)

= Test de Fisher pour I'analyse de variance : valeur F observée < valeur F critique

= Test d'inhomogénéité significative : variance entre les échantillons < valeur c critique

@BIPEA



I Meéthodologie — Controles de stabilite

= Evaluation et surveillance de la stabilité
= Evaluation initiale par extrapolation de résultats obtenus dans le cadre du circuit 06 « Blé dur ».
= Tout au long de la durée de vie du matériau (surveillance) :
= |a stabilité des échantillons de blé dur sera vérifiee sur les échantillons sous leur forme finale conservés a (5 +3) °C a
= 1 mois, 3 mois, 6 mois, 12 mois et 24 mois.

= Pour chaque essai, 5 échantillons sont envoyés au laboratoire sous-traitant pour analyse dans les mémes conditions
que le controle d’'homogénéité (t;).

@BlPEA



| Méthodologie - Etude de faisabilité

= Evaluation et surveillance de la stabilité — évaluation initiale par extrapolation de résultats

= des études de stabilité ont été réalisées sur les fabrications de blé dur des essais de mai et septembre
2022 (circuit 06) :

= Essai de mai 2022 : stabilité a 3 mois, 5 mois et 7 mois.

= Essai de septembre 2022 : stabilité a 1 mois, 3 mois, 6 mois et 12 mois.

@BlPEA



| Méthodologie - Etude de faisabilité

= Circuit 06 - Essai de septembre 2022 - Etudes de stabilité - Protéines Kjeldahl

Résultats de la vérification de la stabilité en fonction de la date
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| Méthodologie - Etude de faisabilité

= Circuit 06 - Essai de septembre 2022 - Etudes de stabilité - Protéines Dumas

Résultats de la vérification de la stabilité en fonction de la date
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I Methodologie — Etude pour un MRC candidat

] Choix du Iot de blé durl C.| Analyses Normes Résultats Unités Date
" ANALYSES PHYSICO-CHIMIQUES
7 . ' J'4 . o i Teneur en Eau NF EN 1SO 712 13.02 % 25/01/2023
] Taux de prote| nes |nd |q ue sur |e |Ot : 1 4 /o ©  Protéines (Nx5.7) / M.S NF EN ISO 16634-2 14.0 % 3110172023
I Protéines (Nx5.7) / M.S NF EN ISO 20483 13.8 % 31/01/2023
r v . Cendres / M.S NF IS0 2171 1.83 % 31/01/2023
= Caractérisation TAUK DHPURETES
. . C:  Grains Brisés NF EN 15587 1.2 % 31/01/2023
[ ] Va | Id atl 0 n Grains Germés 0.0 % 31012023
Grains Mouchetés 0.3 % 31/01/2023
dont Grains Colorés du Germe 0.1 % 31/01/2023
Grains Fusariés 0.0 % 31/01/2023
Grains Mitadinés NF V03 779 3.2 % 31/01/2023
Impuretés Constituées par des Grains 2.1 % 31/01/2023
. graing échaudés 1.19 % 31/01/2023
. autres céréales 0.52 % 31/01/2023
. attaqués par les déprédateurs 0.42 % 31/01/2023
. chauffés par séchage 0.00 % 31/01/2023
Impuretés Diverses 0.1 % 31/01/2023
. graines nuisibles 0.00 % 31/01/2023
. graines étrangéres 0.04 % 31/01/2023
. grains avariés 0.00 % 31/01/2023
. impuretés proprement dites 0.01 % 31/01/2023
. balles 0.00 % 31/01/2023




I Methodologie — Etude pour un MRC candidat

= Fabrication des échantillons:
= Procédure de fabrication : carrousel
= 256 échantillons ont été fabriqués dont :
= 20 échantillons pour le CH
= 100 échantillons pour les CS
= 20 échantillons pour la caractérisation

A7 BIPEA



I Methodologie — Etude pour un MRC candidat

= Controle d’homogénéité — Teneur en protéines - Kjeldahl

Résultats de la vérification de I'homogénéité a priori en fonction du numéro de
fabrication
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I Methodologie — Etude pour un MRC candidat

= Controle d’homogénéité — Teneur en protéines Dumas

Résultats de la vérification de I'homogénéité a priori en fonction du numéro de
fabrication
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I Methodologie — Etude pour un MRC candidat

= Caractérisation

= 9 laboratoires accrédites de 3 pays difféerents ont participé a I'essai
interlaboratoires

= un ou plusieurs échantillons ont été envoyé a analyser en fonction du plan d’expériences. Dans le cas ou
plusieurs échantillons sont envoyés a un méme laboratoire, celui-ci s'engage a traiter chaque échantillon
separément dans les conditions de reproductibilité (opérateurs différents avec des équipements différents
ou jours d’analyse différents).

= une lettre d’'engagement est demandée a chaque laboratoire
= Tous les laboratoires ont envoye les résultats et les certificats d’analyses sous un délai d’un mois

@BIPEA



I Methodologie — Etude pour un MRC candidat

= Caractérisation : résultats

Histogramme du critére PROT888 - TENEUR en PROTEINES - - % Histogramme du critere PROD888 - TENEUR en PROTEINES - - %
Histogram for criteria PROT888 - PROTEIN CONTENT - - % Histogram for criteria PROD888 - PROTEIN CONTENT - - %
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I Methodologie — Etude pour un MRC candidat

= Caractérisation : résultats

Histogramme du critéere CEND888 - TENEUR en CENDRES sur MS - - % Histogramme du critére EAU888 - TENEUR en EAU - - %
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I Methodologie — Etude pour un MRC candidat

= Evaluation de la stabilité — Teneur en protéines — Kjeldahl (1, 3 et 6 mois)

Résultats de la vérification de la stabilité en fonction de la date
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I Methodologie — Etude pour un MRC candidat

= Evaluation de la stabilité — Teneur en protéines — Dumas (1, 3 et 6 mois)

Résultats de la vérification de la stabilité en fonction de la date
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I Méthodoloadie — Elaboration d’un certificat
A BIPEA

REFERENCE MATERIAL CERTIFICATE| Rsvmios wo.01 - Espramzan 2023

CAP1E - 189, ue d'Buberviliers
TS01E Paria — France

Tal: <33 (001.40.05.26.30.

Ea: +33 (01 42.09.26.55.

coniaciifbipen org

waww bipea org

REFERENMCE NUMBER: HZ04-2EE-H
DATE OF THE TEST: April 2023
DESCRETION OF TEST MATERIAL- DURLM WHEAT
WEIGHT: 500 g spproximeiely

mrae— ... Projetde certificat élaboree en accord avec les
prescriptions de 'ISO/GUIDE 31:2015 - Matériaux
—-——esa- e référence — Contenu des certificats, des

PROTEIN CONTERT % 1385+ 096 k=2) NF EN [30 20485 Ceresl and pulses - Delermination of e nitrogen
confant and offhe crude profein coment - Kjeldahl method.
PROTEIN CONTERT % 13824047 (k=3) NF EN 130 166342 Determination of the toisl nfrogen comlent

VALLES FOR INFORMATION PURPOSE

il I e C1IQUENES et de la documentation

The certified vake i =ximaizd =i e end of fe intersboriony cmperizon, using somensus wiue, which come from fe resufa of nes
end corfrolied lsboreinsies Ench Ishorsiney i requiesd fo give one: resslt par sample snder independent condiions. The: esfimaior uzed i fhe

R R, d’accompagnement

Samplec: nstursl real dursm whest The products ere packed in =pecisl sesi=d shuminum bags.

INETRUCTIONS FOR REFERENCE MATERIAL USE
Saffery informatioar The uzusl lshonsinry sefety praceufions spply.
Storage: Keep ot [523) *C. 5o sampl= hermefcaly closed undl fhe anslysis. After opening, pot fie sample i & webedight confsiner (glms
bofie) and chooze & suiishie conbminer for the sioe of the sample (filed sround 23] fo moid cxidstion and =waporfon.
Methodological advice: Priordo sse the semple should be sliowsd io equilibest o smbisst irmpersfure tn seoid condensaiion of moishue on
the cold 2e=eds. Let fie cosbniner open e= shorlly es possible and pesiom quickly all the Si=pe. of the defeminafon.
Recommendations for analyzic: Fully jppogegias the samples beione king subsemples for snshysiz, beosyse dering prodecion or shipment
the particles can ssgreqaie hesad on feir sze or their density. i seversl asssys are camisd oul on the same fest mel=ssl e samples should
be prepared and analyzed one: ofer fhe other. This B o avoid lesing the container open fo the eimosphers for an exdended peniod of tme.
Minimmm amount to be wsed: acsording o the BF BN 120 16534-2 and the NF EN 120 2{483 wiandards depending on interded use.
Important: Gipes cannot ke keld responsible for chenges that hsppen during siorsge of the materisl in the Ishorsiory, expacisly for opensd

aamples.

Paris, Seplzmber 2023

Bipea Signahpe:
Hibdeked=r BOUEETRA

T S & BIPEA

BIPEA REFERENCE MATERIAL CERTIFICATE — Dersm whest 202304-02538-1 —Page 11




| Conclusion

= Implémentation de I'lSO 17034 dans le SMQ

= Suivi de la stabilité des échantillons fabriqués a long terme

= Un dossier de recevabilité transmis au COFRAC en juillet 2023
= Un audit interne programmeé pour janvier 2024

= Recherche de lot de blé dur a faible et forte teneur en protéines

jB”BlPEA



I Merci de votre attention — Questions?

@BlPEA
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