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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 à des manifestations scientifiques, 

rédactions de posters et d’articles,

▪ Poursuite des études au support des laboratoires.



Méthodologie – choix du MRC

▪ Matrice :

▪ Blé dur avec 3 taux cibles, idéalement

▪ 12%,

▪ 14%,

▪ 16%.

▪ Mesurandes :

▪ Critère principale : teneur en protéines (méthode Dumas et Kjeldahl).

▪ Critères secondaires : teneur en eau et taux de cendres.



Méthodologie – 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 Kjeldahl.

            
   

▪ 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.         
           



Méthodologie - 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

▪ Contrôle de l’homogénéité 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.



Méthodologie – Contrôles d’homogénéité

▪ Contrôles d’homogénéité :

▪ Choix des critères : 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.

▪ Vérification de l’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 l’annexe B de la norme ISO 13528. Les résultats sont traités à l’aide d’outils statistiques suivants :

▪ Etude des rapports entre l’écart-type inter-échantillons (ss) et la demi-tolérance (VT/2) appliquée pour chaque 
critère dans le cadre du circuit Bipea « Blé dur »:  ss ≤ 0.3*(VT/2)

▪ Test de Fisher pour l’analyse de variance : valeur F observée < valeur F critique 

▪ Test d’inhomogénéité  significative :  variance entre les échantillons < valeur c critique



Méthodologie – Contrôles de stabilité

▪ 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) : 

▪ La stabilité des échantillons de blé dur sera vérifiée sur les échantillons sous leur forme finale conservés à (5 ±3) °C à :

▪ 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 mêmes conditions 
que le contrôle d’homogénéité (ti).



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 à 3 mois, 5 mois et 7 mois.

▪ Essai de septembre 2022 : stabilité à 1 mois, 3 mois, 6 mois et 12 mois.



Méthodologie – Etude de faisabilité

▪ Circuit 06 - Essai de septembre 2022 – Etudes de stabilité - Protéines Kjeldahl
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Méthodologie – Etude de faisabilité

▪ Circuit 06 - Essai de septembre 2022 – Etudes de stabilité - Protéines Dumas
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Méthodologie – Etude pour un MRC candidat

▪ Choix du lot de blé dur: 
▪ Taux de protéines indiqué sur le lot : 14%

▪ Caractérisation

▪ Validation



Méthodologie – 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 



Méthodologie – Etude pour un MRC candidat

▪ Contrôle d’homogénéité – Teneur en protéines - Kjeldahl
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Méthodologie – Etude pour un MRC candidat

▪ Contrôle d’homogénéité – Teneur en protéines Dumas
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Méthodologie – Etude pour un MRC candidat

▪ Caractérisation

▪ 9 laboratoires accrédités de 3 pays différents ont participé à l’essai 
interlaboratoires

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

▪ une lettre d’engagement est demandée à chaque laboratoire

▪ Tous les laboratoires ont envoyé les résultats et les certificats d’analyses sous un délai d’un mois



Méthodologie – Etude pour un MRC candidat

▪ Caractérisation : résultats



Méthodologie – Etude pour un MRC candidat

▪ Caractérisation : résultats



Méthodologie – Etude pour un MRC candidat

▪ Evaluation de la stabilité – Teneur en protéines – Kjeldahl (1, 3 et 6 mois)
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Méthodologie – Etude pour un MRC candidat

▪ Evaluation de la stabilité – Teneur en protéines – Dumas (1, 3 et 6 mois)
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Méthodologie – Elaboration d’un certificat 

Projet de certificat élaborée en accord avec les 

prescriptions de l’ISO/GUIDE 31:2015 - Matériaux 

de référence — Contenu des certificats, des 

étiquettes et de la documentation 

d’accompagnement



Conclusion

▪ Implémentation de l’ISO 17034 dans le SMQ

▪ Suivi de la stabilité des échantillons fabriqués à long terme

▪ Un dossier de recevabilité transmis au COFRAC en juillet 2023

▪ Un audit interne programmé pour janvier 2024

▪ Recherche de lot de blé dur à faible et forte teneur en protéines

▪ ….



Merci de votre attention – Questions?
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