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SUJET

CONTROLE QUALITE DE PRODUITS A BASE DE CANARDS GRAS

Un producteur de magrets séchés de canard met au point un nouveau process de fabrication dont les
grandes étapes sont les suivantes :

e Saumurage pendant 72 h. Les magrets sont roulés dans un mélange d’ingrédients contenant du
sel fin, du sel nitrité a 0,6 %, du sucre, du poivre noir, du geniévre, du thym et du laurier.

e Séchage.

e Tranchage.
Le process détaillé est donné dans le document 1.

Parallelement, le producteur diversifie I'offre de ses produits et propose des patés de foies de canards qui
contiennent un pourcentage de viande de porc.

Le paquet hygiéne impose un certain nombre de contrbles pour garantir au consommateur la conformité du
produit et de son étiquetage. Le producteur demande a un laboratoire prestataire de service d’effectuer les
analyses pour contréler la qualité de ses produits avant commercialisation et ainsi éviter tout risque
alimentaire.
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PARTIE 1
Contrdle du process de fabrication
1. Pour répondre a la réglementation (réglement 852/2004 du paquet hygiéne), le producteur doit réaliser
une étude de risques et mettre en place un plan de contrdle pour le risque « salmonelles ».
Pour cela, il fait appel au technicien conseil du laboratoire que vous étes.

En vous appuyant sur les documents 1, 2 et 3, prévoir un plan de contréle adapté a ce risque sur le
process de fabrication.

2. Les matiéres premiéres (magrets de canard, épices...) peuvent contenir d’autres microorganismes
pathogénes (entérobactéries, microorganismes sporulés, Listeria monocytogenes, Staphylococcus
aureus...) ou d'altération (Pseudomonas, levures-moisissures).

A l'aide du document 3, décrire I'évolution possible de ces microorganismes (multiplication, survie) et
les risques de contamination au cours du process.

PARTIE 2
Dosage des nitrites dans le magret séché tranché par un laboratoire
prestataire de service

Afin d’éviter la prolifération de contaminants bactériens, la préparation des charcuteries peut faire intervenir
des conservateurs, notamment des nitrites. Cependant, au-dela d’'une certaine concentration, les nitrites
sont considérés comme cancérigénes pour le consommateur.

D’aprés la législation, un échantillon ne doit pas contenir plus de 150 mg de NaNO, par kg de produit.

1. Comparaison de méthodes
En tant que technicien, vous étes chargé de doser les nitrites dans le magret séché (documents 4 et 5).

Aprés une comparaison de la méthode de référence a la méthode alternative (HPLC ionique), vous décidez
d’utiliser la méthode de Griess (méthode de référence).

Présenter les résultats de la comparaison et justifier votre choix.

2. Détermination de la teneur en nitrites par la méthode de Griess

2.1. A partir du document 4, schématiser le protocole en repérant les étapes pré-analytiques,
analytiques et post-analytiques.

2.2. Prévoir et insérer sur votre schéma les étapes intra-analytiques de métrologie et de
maintenance.

2.3.  Expliquer pourquoi I'étape de traitement de la prise d’essai dans la norme (document 4) est
essentielle dans le cadre de cette analyse.
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A lissue de I'analyse, tous les réactifs sont triés et notamment le réactif 2 et la solution Il qui sont récupérés
dans des bidons différents.

2.4,

2.5.

Préciser le choix des bidons pour le réactif 2 et la solution Il et justifier la nécessité du tri de ces
2 déchets.

Apreés avoir effectué I'analyse, vous obtenez les valeurs suivantes :
pour la détermination 1 : 58 mg de NaNO, par kg de magret et pour la détermination 2 : 61 mg
de NaNO, par kg de magret.

2.5.1. En vous appuyant sur I'extrait de la norme fournie (document 4), discuter la répétabilité
de ces 2 déterminations.

2.5.2. Exprimer la moyenne des valeurs de ces 2 déterminations avec son incertitude sachant
que I'écart-type de reproductibilité retenu est de s*g = 3,71 mg.kg™.

2.5.3. Interpréter votre résultat par rapport a la problématique du producteur.

3. Reproductibilité de la méthode de Griess

Le laboratoire participe a une étude inter-laboratoire. Un méme échantillon est envoyé a 10 laboratoires
différents ; les résultats obtenus par chaque laboratoire par la méthode de Griess, sont consignés dans le
tableau ci-dessous :

Laboratoires 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10

Teneur en
NaNO, (mg.kg™)

80 81 81 84 84 90 87 79 82 87

On souhaite tester la reproductibilité de la méthode. La reproductibilité n’est pas satisfaisante lorsque les
résultats sont trop fluctuants entre les laboratoires ; on admet que ceci se produit lorsque la variance de la
teneur en nitrites est supérieure a 12.

3.1.

3.2.

Calculer, a 10* prés, la variance s? des 10 résultats. Les calculs intermédiaires ne sont pas
demandés.

On cherche a savoir si la variance de la teneur en nitrites est satisfaisante, en effectuant un test
de conformité de la variance. Le seuil de risque a est fixée a 0,05.

3.2.1. Formuler I'hypothése nulle Hy et I'hypothése alternative Hj.

2

: , . ... NS
3.2.2. On rappelle que sous Hy, avec les notations usuelles, la variable aléatoire >~ est
o

distribuée selon la loi du Khi2 a n-1 degrés de liberté.

Calculer, a 1072 pres, la valeur observée notée ;(5
Déterminer la valeur critique ;(f_a;n_l et rédiger la conclusion. On pourra utiliser le
document 6.

3.2.3. Conclure quant a la reproductibilité inter laboratoire de la méthode.
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PARTIE 3
Recherche d’adultérations de viandes

Le paté de foie de canard est obtenu par une transformation du produit associé a de la viande de porc. Le
pourcentage des ingrédients est indiqué sur I'étiquette, aucune autre viande (méme sous forme de traces)
ne doit étre présente dans le produit fini.

Pour la recherche de viandes autres que le canard (poulet, dinde), le laboratoire regoit 3 échantillons A, B et
C. Il pourrait mettre en ceuvre plusieurs méthodes.

1. Citer les différentes méthodes possibles de mise en évidence d’'une adultération de la viande de canard
par une autre viande de volaille.

Le laboratoire décide d’utiliser la méthode Mancini (sur boite et sur lame).

2. Indiquer le principal avantage de cette méthode par rapport aux autres méthodes citées question 1
dans le cadre de cette problématique.

3. Méthode Mancini

Pour chacun des deux tests sur boite et sur lame et a partir du document 7 :

3.1. Mesurer les diamétres de la gamme étalon et les reporter sur le graphique (annexe A a rendre
avec la copie).

3.2.  Mesurer les diameétres des échantillons a tester et les reporter sur le graphique (les deux droites
seront a tracer sur le méme graphique) (annexe A a rendre avec la copie).

3.3.  Lire et noter le pourcentage d'adultération éventuelle des 3 échantillons testés sur le graphique.

3.4. Donner les points communs et les différences des 2 tests de la méthode Mancini.
Conclure par rapport a la problématique professionnelle.

4. Comparaison de méthodes de détermination du taux d'adultération

4.1. Le laboratoire veut comparer statistiquement trois meéthodes de détermination du taux
d’adultération des viandes.

> Test sur boite méthode Mancini.
> Test sur lame méthode Mancini.
> Dosage par Elisa compétition.

Afin de déterminer un éventuel effet « méthode », le laboratoire effectue dans un premier temps

24 prélevements d’'un méme paté permettant la détermination du taux d’adultération par les trois
méthodes. On obtient les résultats (en g/100g) consignés dans le tableau 1.
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Tableau 1 :

Immuno diffusion Elisa Mancini
Mancini compétition sur lame

5,64 6,30 3,71

4,99 6,07 5,69

6,07 6,09 5,45

6,03 5,43 4,96

5,90 5,66 5,84

4,00 6,49 4,63

5,18 5,99 3,76

4,37 5,68 5,00

Le technicien a réalisé un test d’analyse de la variance (ANOVA), dont le tableau récapitulatif est
donné dans le tableau 2.

Tableau 2 :
SCE ddl CM f fe
Factoriel 48171 2 2,4085
Résiduel 9,7455 21 0,4641
Total 14,5626 23

Dans ce tableau 2 :

SCE signifie « somme des carrés des écarts »,

ddl signifie « degrés de liberté »,

CM signifie « carrés moyens »,

f est la valeur observée de la variable aléatoire F,

f. est la valeur critique obtenue pour un seuil de risque de 0,05.

4.1.1. A partir du tableau 2, donner la valeur de fa 102 prés, en explicitant le calcul.
4.1.2. En vous aidant du document 8, donner un encadrement de fc d’amplitude 0,1.

4.1.3. Conclure.

4.2.  Avant d’envisager de mettre en place la méthode Mancini sur lame, le laboratoire veut comparer
cette méthode a la méthode Elisa compétition pour des patés de foie a faible taux d’adultération.
Sur dix patés différents, il effectue le dosage par les deux méthodes. On obtient les résultats
suivants (en g/100g) :

N° paté 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
Elisa 28 | 27 | 32 | 34 | 22 | 10 | 20 | 30 | 14 | 16
compétition
Mancini 08 | 10 | 30 | 23 | 20 10 08 | 12 | 23 |10
sur lame
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On note :
e X;: la variable aléatoire prenant pour valeur le taux d’adultération, exprimé en pourcentage, obtenu
par la méthode ELISA compétition sur un magret pris au hasard, est supposée de loi normale.

e X, : la variable aléatoire prenant pour valeur le taux d’adultération, exprimé en pourcentage, obtenu
par la méthode Mancini sur lame sur un magret pris au hasard, est supposée de loi normale.

e D la variable aléatoire égale a la différence D = X; — X,. . On admet que la loi de probabilité de la
variable aléatoire D est la loi normale de moyenne p et d’écart type op.

e D: lavariable aléatoire qui, a tout échantillon aléatoire simple de 10 différences, associe sa moyenne.

e S, : la variable aléatoire qui, a tout échantillon aléatoire simple de 10 différences, associe son écart
type.

On cherche a savoir, au seuil de risque a = 0,05, si les résultats obtenus par la méthode Elisa
sont supérieurs a ceux obtenus par la méthode Mancini.

4.2.1. Expliquer pourquoi le test de comparaison de moyennes dans le cas d’échantillons
appariés est approprié.

4.2.2. Formuler 'hypothése nulle Hq et I'hypothése alternative Hy.

4.2.3. On admet que sous Hy la loi de probabilité de la variable aléatoire T = est la loi

SD
n-1

de Student a n-1 degrés de liberté.

Calculer, a 1072 prés, la valeur observée t, définie part, =
d

n-1
Déterminer la valeur critique t_,. _, et rédiger la conclusion pour ce test statistique. On

pourra utiliser le document 9.
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DOCUMENT 1

Process du magret séché tranché

Mélange de gros sel, de sel Pesée des magrets de
nitrité et poivre canards

A 4 \ 4

Saumurage : Mise au sel 72 h

\ 4
Séchage
12 jours a 12°C
Hygrométrie : 65 %

v

Tranchage

\ 4
Conditionnement sous vide

v

Stockage 0 -4°C

L’activité de I'eau (Aw) doit étre inférieure ou égale a 0,90.

DOCUMENT 2

Arbre de décision

Q1 : existe-t-il des mesures de maitrise (en place ou
a mettre en place) ?

A

Modifier I'étape
le procédé+ou le produit

Qul NON
! la maitrise de cette étape est-elle nécessaire —» 0oul
pour la sécurité du produit ?

NON ——— » STOP

Q2 : cette étape permet-elle d'éliminer le danger ?

STOP :
NON oul L'étape n'est pas un CCP
Q3 : Une contamination peut-elle intervenir, ou le
danger peut-il s'accroitre de fagon importante ?
oul NON — STOP
Q4 : Une étape ultérieure peut-elle éliminer le danger ou
le réduire a un niveau acceptable ? * -
oul NON — >F(}INT CRITIQUE POUR LA MAITRISE = CCP ou PrPo
STOP
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DOCUMENT 3

Effet de I'activité de I'’eau (Aw), de la température et de
I’oxygene sur la croissance de certains microorganismes

Activité de 'eau (Aw) :

Aw % NaCl feau :
A A
1,00 H
0,99 — 1,5 - Campylobacter jejuni *
0,98 — 3 4 Clostridium botulinum C *
0,97 — 4.5 —  Aeromonas, Clostridium non protéolytiques psychrotrophesE, B, F *
0,96 — 6 - Flavobacterium, Shigella *, Yersinia enterolytica *, Aeromonas, Plesiomonas
0,95 — 7.5 - Pseudomonas, Achromobacter, Entérobactéries en général (Coliformes), E. coli
pathogéne *, Proteus, Bacillus cereus *, Clostridium en général
0,94 — 9 - Salmonella *, Vibrio parahaemolyticus *, Brochotrix
0,93 — 10 Bacillus stearothermophilus, Clostridium botulinum protéolytiques mésophiles A, B, F
*, Clostridium perfringens *
0,92 — 12 4 Listeria monocytogenes *
0,91 — 13 —
0,90 — 14 —  Micrococci en général, Staphylococcus aureus * (multiplication en anaérobiose),
Bacillus en général
|-~ L~
&+ &+
0,87 17 —| Staphylococcus aureus * (toxinogénése),
0,86 — 18
£ x
0,83 21 Staphylococcus aureus * (multiplication en aérobiose)
0,80 — 23 < Moisissures * (toxinogenése)
x x
0,75 — 26,5 —  Micrococci halophiles

saturation  Moisissures, Levures

Les germes pathogénes sont indiqués avec *.

Température :

Exemples de microorganismes :
Psychrophiles : Listeria, Yersinia, Pseudomonas, Levures et moisissures
Mésophiles : Entérobactéries, Staphylococcus
Thermophiles et sporulés : Bacillus, Clostridium

Ooxygene :

Exemples de microorganismes :
Aérobie : Levures et moisissures, Pseudomonas
Aérobie anaérobie facultatif, microaérophile : Entérobactéries, Staphylococcus, Listeria
Anaérobie : Clostridium
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DOCUMENT 4

Détermination de la teneur en nitrites (méthode de référence)

D’apres la norme V 04-409

1. PRINCIPE

Extraction a I'eau chaude de la viande ou du produit a base de viande, précipitation des protéines, et
filtration. En présence des nitrites, obtention d'une coloration rouge par addition de chlorure de sulfanilamide
et de chlorure de naphtyléthylénediamine au filtrat et mesurage photométrique a une longueur d'onde de
538 nm.

2. REACTIES

e Solutions utilisées pour la précipitation des protéines :

Réactif 1: 106 g d'hexacyanoferrate de potassium trihydraté [K;Fe(CN)s, 3H,O] dans de l'eau et
compléter a 1 000 mL.

Réactif 2: 220 g d'acétate de zinc dihydraté [Zn(CH;COO),, 2H,0] et 30 mL d'acide acétique
cristallisable dans de I'eau et compléter a 1 000 mL.

Réactif 3 : Solution saturée de borax : 50 g de tétraborate disodique décahydraté (Na,B,O;,10H,0]
dans 1 000 mL d'eau tiede et laisser refroidir a la température du laboratoire.

e Solutions étalons de nitrite de sodium :

Dissoudre 1,000 g de nitrite de sodium (NaNO,) dans de I'eau et compléter a 100 mL dans une fiole jaugée.
Transférer, a la pipette, 5 mL de cette solution dans une autre fiole jaugée de 1 000 mL. Compléter au
trait-repére.

Préparer une série de solutions étalons (notées respectivement F1 ; F2 et F3) en transférant a la pipette 5,
10 et 20 mL de cette solution dans des fioles jaugées de 100 mL et en complétant au trait-repére avec de
l'eau.

e Solutions pour le développement de la coloration :

Solution | : Solution & 2 g.L™" de sulfanilamide
Solution Il : Solution & 1 g. L™ de chlorure de N-naphtyl-1-éthylénediamine
Solution Il : Acide chlorhydrique au 72

3. MODE OPERATOIRE

e Préparation de I'échantillon pour essai :

Opérer a partir d'un échantillon représentatif d'au moins 200 g.

Le rendre homogene en le mélangeant apres au moins deux passages dans le hachoir a viande.
L'introduire dans un flacon étanche que l'on remplit complétement et le conserver en évitant toute
déteérioration et tout changement de sa composition.

Analyser I'échantillon pour essai le plus rapidement possible, mais toujours dans les 24 h.
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DOCUMENT 4 (suite)

e Prised'essai:

Peser a 0,001 g pres, environ 10 g de I'échantillon pour essai.

e Traitement de la prise de I'essai :

Transvaser quantitativement la prise d'essai dans un erlen et ajouter successivement 5 mL de solution
saturée de borax et 100 mL d'eau a une température minimale de 70 °C.

Chauffer I'erlen pendant 15 min au bain d'eau bouillante et agiter a plusieurs reprises.

Laisser refroidir a la température ambiante I'erlen et son contenu. Ajouter successivement 2 mL du réactif 1
et 2 mL du réactif 2. Mélanger soigneusement aprés chaque addition.

Transvaser dans une fiole jaugée de 200 mL.

Laisser reposer 30 min a la température ambiante. Compléter avec de I'eau, au trait repére.

Mélanger soigneusement le contenu de la fiole jaugée et filtrer sur le papier filtre a plis.

e Détermination :

Prélever V = 10 mL de filtrat ; I'introduire dans une fiole jaugée de 100 mL et ajouter 50 mL d'eau distillée.
Ajouter 10 mL de solution | puis 6 mL de solution Ill, mélanger et laisser la solution pendant 5 min a la
température ambiante, a I'obscurité.

Ajouter 2 mL de solution I, mélanger et laisser la solution pendant 3 min a la température ambiante, a
I'obscurité. Compléter au trait-repére avec de l'eau distillée.

Mesurer I'absorbance de la solution au spectrophotométre a une longueur d'onde d'environ 538 nm.

Effectuer deux déterminations sur le méme échantillon pour essai.

e Courbe d'étalonnage:

Transférer a la pipette respectivement dans quatre fioles jaugées de 100 mL, 10 mL d'eau et 10 mL
chacune des trois solutions étalons de nitrite de sodium (F1 ; F2 et F3).

Dans chaque fiole, ajouter 50 mL d'eau distillée et procéder comme pour I'échantillon.

Tracer la courbe d'étalonnage en portant les absorbances mesurées en fonction des concentrations, en
mg.L™" de nitrite de sodium des solutions étalons.

4. EXPRESSION DES RESULTATS

e Mode de calcul et formule :

Calculer la teneur en nitrites de I'échantillon, exprimée en milligrammes de nitrite de sodium par kilogramme
d’échantillon.

Prendre comme résultat la moyenne arithmétique des résultats des deux déterminations, si les conditions
de répétabilité sont remplies. Exprimer le résultat a 1 mg par kilogramme prés.

o Répétabilité :
La différence entre les résultats de deux déterminations effectuées simultanément ou rapidement l'une
aprés l'autre par le méme analyste ne doit pas étre supérieure a 10 % de la teneur en nitrites.

e Expression de I'incertitude élargie U avec un niveau de confiance a 95 % et pour N mesures :

_ 2sp

VN
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DOCUMENT 5

Nitrates et nitrites

Laila IDRISSI
Laboratoire des Analyses Chimiques et Biocapteurs, Faculté des Sciences et Techniques de Mohammedia

rRésumé: Les nitrites et les nitrates sont des substances chimiques naturelles qui emrentﬂ\‘
dans le cycle de I'azote. Ce demier est consommeé par les plantes sous forme de nitrates qui
correspond au minéral le plus fréquent dans les eaux. Les nitrates sont beaucoup utilisés
dans les engrais inorganiques et les explosifs, comme agents de conservation des aliments
et comme substances chimiques brutes dans divers procédés industriels. Les nitrites servent
surtout d'agents de conservation des aliments, en particulier dans les viandes de salaison. lls
permettent d'éviter le développement du germe responsable de la toxi-infection alimentaire
grave : le botulisme. Cependant la présence de ces ions dans I'environnement engendre
des nuisances a la santé de 'Homme sans oublier le phénoméne d’eutraphisation. C'est
pourgquoi les scientifiques se sont beaucoup intéressés au développement de techniques

performantes d'analyse aussi bien au laboratoire que sur le terrain.
\ Mots clés : Nitrates, nitrites, toxicité, eutrophisation, analyse. )

Techniques d’analyse

Pour la détection des nitrites, la méthode de Griess
est la plus répandue. Développée depuis 1879, elle
ne cesse d’avoir des applications jusqu’a présent.

Cette technique repose sur la réaction de diazotation
entre |’ion nitrite acidifié et une amine aromatique.
Le produit de la réaction est un complexe hautement
coloré. Il présente un maximum d’absorption
entre 500 et 600 nm et peut étre détecté par un
spectrophotométre visible conventionnel.

Ce protocole est adopté comme méthode de référence.
Cependant, il présente en plus des inconvénients déja
cités, un temps d’analyse trop long.

La limite de détection de la méthode se situe aux
environs de 1ug.L™ de NO,.

Cette technique est simple et sensible mais non fiable
dans le cas des milieux complexes : les antioxydants
(par exemple I’acide ascorbique) additionnées aux
aliments détruisent le nitrite acidifié avant qu’il
réagisse avec I’amine aromatique et conduit a une
baisse du taux de recouvrement. D’autres problémes
sont aussi rencontrés dans I’analyse des échantillons
fortement colorés et turbides.
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Des méthodes chromatographiques ont été
développées pour analyser les ions nitrite et
nitrate dans les produits carnés. Leur inconvénient
majeur est qu’elles nécessitent de longues étapes
de prétraitement et de purification tels que les
procédures de précipitation des protéines et
d’élimination des interférences dues & la matrice de
I’échantillon a ['aide des colonnes de suppression.
Nous présentons ici une méthode trés simple
de détermination des nitrites et nitrates dans la
viande & ’aide de la chromatographie liquide &
haute performance HPLC par échange d’anions.

Colonne: TonPac AS11
Eluant: NaOH 5mbd
02_ Débit: 1ml/rmin

Volume mny.; 25uL
Détectionn UV 225 nm
n Pics: 1. Mitrte  10mg/L
g 1 2 Nitrate 12mg/L
o
g
= 2
] N
0 I |
0 5 10
Iinutes

Chromatogramme du nitrite et nitrate avec détection UV,
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DOCUMENT 6

Fonction de répartition d'une variable du Khi2 a k degrés de liberté

Valeurs 7 ; telles que Prob(z*<z2)=p
p
0 PE
K p 0,005 0,010 0,025 0,050 0,100 0,900 0,950 0,975 0,990 0,995
1 0000 0000 0001 0004 002 271 384 502 663  7.88
2 0,01 002 005 010 021 4,61 599 738 921 10,60
3 007 011 022 035 058 625 781 935 1134 1284
4 0,21 030 048 071 106 778 949 1114 1328 14,86
5 0,41 055 08 115 161 924 1107 1283 1509 1675
6 068 087 124 184 220 1064 1259 1445 1681 1855
7 099 124 169 217 28 1202 1407 1601 1848 2028
8 134 165 218 273 349 1336 1551 1753 2009 2195
9 173 209 270 333 417 1488 1692 1902 2167 2359
10 216 256 325 394 487 1599 1831 2048 2321 2519
11 260 305 382 457 558 1728 1968 2192 2473 2676
12 307 357 440 523 630 1855 2103 2334 2622 2830
13 357 411 5,01 580 704 1981 2236 2474 2769 29,82
14 407 466 563 657 779 2106 2368 2612 2914 3132
15 460 523 626 726 855 2231 2500 2749 3058 32,80
16 514 581 6,91 796 931 2354 2630 2885 3200 3427
17 570 641 756 867 1009 2477 2759 3019 3341 3572
18 626 7,01 823 930 1086 2599 2887 3153 3481 37,16
19 684 763 891 1012 1165 2720 3014 3285 3619 3858
20 7,43 8,26 9,59 10,85 12,44 28,41 31,41 34,17 37,57 40,00
21 803 890 1028 1159 1324 2962 3267 3548 3893 4140
22 864 954 1098 1234 1404 3081 3392 3678 4029 42,80
23 926 1020 1169 1309 148 3201 3517 3808 4164 44,18
2 989 1086 1240 1385 1566 3320 3642 3936 4298 4556
25 1052 1152 1312 1461 1647 3438 3765 4065 4431 46,93
2 1116 1220 1384 1538 17,20 3556 3889 4102 4564 4829
27 181 128 1457 1615 1811 3674 4011 4319 4696 49,65
28 1246 1356 1531 1693 1894 3792 4134 4446 4828 50,99
29 1312 1426 1605 1771 1977 3900 4256 4572 4959 52,34
30 1379 1495 1679 1849 2060 4026 4377 4698 5089 5367
35 1719 1851 2057 2247 2480 4606 4980 5320 5734 60,27
40 2071 2216 2443 2651 2905 51,81 5576 5934 6369 66,77
45 2431 2500 2837 3061 3335 5751 6166 6541 6996 7317
50 2799 2071 3236 3476 3769 6317 6750 7142 7615 7949
60 3553 3748 4048 4319 4646 7440 7908 8330 8838 9195
70 4328 4544 4876 5174 5533 8553 90,53 9502 10043 104,21
80 5117 5354 57,15 6039 6428 9658 10183 10663 11233 11632
90 5020 6175 6565 6913 7329 10757 11315 11814 12412 12830
100 6733 7006 7422 7793 8236 11850 12434 12956 13581 140,17
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DOCUMENT 7

Résultats bruts obtenus par la méthode MANCINI

TEST SUR BOITE

Le test d'adultération de la viande de canard et de la viande de porc par de la viande de dinde se présente
sous la forme de 10 puits sur une boite dans laquelle, la gélose comprend un anticorps anti-viande de
dinde. Le plan de dépdts des échantillons est le suivant : 4 sont consacrés a la gamme étalon (0 %, 10 %,
12 % et 20 % d'adultération), les 6 autres seront consacrés aux échantillons inconnus a tester notés : A, B,

C déposés en double.

Les 4 puits étalons sont :
Puits n°5: 0 %
Puits n°9: 10 %
Puits n°3: 12 %
Puits n°4 : 20 %

Les 6 puits inconnus a tester sont :

Ech A en Puits n°6 et Puits n°2
Ech B en Puits n°7 et Puits n°10
Ech C en Puits n°8 et Puits n°1

Photo grossie 2 fois :

TEST SUR LAME

A gauche, la gamme étalon, a droite les échantillons A C B et négatif :

O o

20 % '\)

~ Gy et
62%) (10%) ( 0%
4 L v, b g

N ool e - e

..
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DOCUMENT 8

Fonction de répartition d'une variable F de Fisher-Snedecor
a ky; etk, degrés de liberté

P Valeurs f, telles que Prob(F<f,)=p

0 o p=0,95
K k 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 15 20 30 40 50 100 200 500 1000 o
1 161 199 216 225 230 234 237 239 241 242 246 248 250 251 252 253 254 254 254 254
2 185 19,0 192 19,2 193 193 194 194 194 194 194 194 195 195 195 195 195 195 19,5 195
3 10,1 955 9,28 9,12 9,01 894 889 885 881 8,79 870 866 862 859 858 855 854 853 8,53 8,53
4 7,71 6,94 659 6,39 626 6,16 6,09 6,04 6,00 59 586 580 575 572 570 566 565 564 563 563
5 6,61 579 541 519 505 495 4,88 4,82 4,77 474 462 456 4,50 4,46 4,44 441 4,39 437 4,37 4,37
6 599 514 476 453 439 428 421 415 410 4,06 394 387 381 3,77 375 3,71 3,69 3,68 3,67 3,67
7 559 4,74 435 412 397 387 3,79 3,73 368 364 351 344 338 3,34 332 327 325 324 3,23 3,23
8 532 4,46 4,07 384 369 358 350 344 339 335 322 315 3,08 3,04 3,02 297 295 294 293 293
9 512 4,26 3,86 3,63 348 337 329 323 318 3,14 3,01 294 286 283 280 2,76 2,73 2,72 2,71 271
10 | 496 4,10 3,71 3,48 333 322 3,14 3,07 3,02 298 285 277 2,70 266 264 259 256 255 254 254
11 484 398 359 336 3,20 3,09 301 29 29 285 2,72 265 257 253 251 246 243 242 241 240
12 | 475 3,89 349 326 3,11 3,00 291 2,85 280 2,75 262 254 247 243 240 235 232 231 230 230
13 4,67 3,81 341 3,18 3,03 292 283 2,77 2,71 267 253 246 238 2,34 231 226 223 222 221 221
14 4,60 3,74 3,34 311 29 285 2,76 2,70 265 260 246 239 231 227 224 219 216 2,14 214 2,13
15 | 454 3,68 329 3,06 290 2,79 2,71 264 259 254 240 233 225 220 2,18 2,12 2,10 2,08 2,07 2,07
17 445 359 320 296 2,81 2,70 261 255 249 245 231 223 215 2,10 2,08 2,02 199 1,97 197 1,96
20 4,35 3,49 3,10 2,87 2,71 260 2,51 245 239 235 220 212 2,04 199 197 191 188 1,86 185 1,84
25 | 424 3,39 299 2,76 2,60 249 240 2,34 228 224 209 201 192 187 184 1,78 1,75 1,73 1,72 1,71
30 4,17 3,32 292 269 253 242 233 227 221 216 2,01 193 184 1,79 1,76 1,70 166 1,64 163 1,62
40 4,08 323 284 261 245 234 225 218 212 2,08 192 184 174 169 166 159 155 1,53 152 1,51
50 4,03 3,18 2,79 256 240 229 220 213 2,07 203 187 1,78 169 163 160 152 148 146 145 144
100 | 3,94 3,09 2,70 246 2,31 219 210 203 197 193 177 168 157 152 148 139 134 131 130 1,28
200 3,89 3,04 265 242 226 214 206 198 193 188 172 162 152 146 141 132 126 122 121 1,19
300| 3,87 3,03 263 240 224 213 204 197 191 186 1,70 161 150 143 139 130 123 1,19 1,17 1,15
500 3,86 3,01 262 239 223 212 203 19 190 185 169 159 148 142 138 128 121 1,16 1,14 1,11
1000| 3,85 3,00 2,61 2,38 222 211 202 195 189 184 168 158 147 141 136 1,26 1,19 1,13 1,11 1,08
0 3,84 3,00 260 2,37 221 210 201 194 188 183 167 157 146 139 135 124 117 1,11 1,07 1,00

p=0,975
K k 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 15 20 30 40 50 100 200 500 1000 e
1 648 799 864 900 922 937 948 957 963 969 985 993 1001 1006 1008 1013 1016 1017 1018 1018
2 38,5 39,0 392 392 393 393 394 394 394 394 394 394 395 395 395 395 395 395 395 395
3 174 16,0 154 151 149 14,7 146 145 145 144 143 142 141 140 140 140 139 13,9 139 139
4 12,2 10,6 10,0 9,60 9,36 920 9,07 898 890 884 866 856 846 841 8,38 832 829 827 826 8,26
5 10,0 843 776 739 715 698 685 6,76 668 6,62 643 633 6,23 6,18 6,14 6,08 6,05 6,03 6,02 6,02
6 881 7,26 660 6,23 599 582 570 560 552 546 527 517 5,07 501 498 492 488 4,86 4,86 4,85
7 8,07 6,54 589 552 529 512 4,99 490 4,82 4,76 457 447 436 431 428 421 418 4,16 4,15 4,14
8 7,57 6,06 542 505 482 465 453 443 436 430 410 4,00 3,89 384 381 3,74 3,70 3,68 3,68 3,67
9 721 571 508 4,72 448 432 420 4,10 4,03 39 3,77 367 356 351 347 340 337 335 3,34 3,33
10 | 694 546 4,83 4,47 424 407 395 385 378 372 352 342 331 326 322 315 3,12 3,09 3,09 3,08
1 6,72 526 463 4,28 4,04 388 3,76 366 359 353 333 323 3,12 3,06 3,03 296 292 290 289 2,88
12 6,55 5,10 4,47 4,12 3,89 3,73 361 351 344 337 3,18 3,07 296 291 287 280 2,76 2,74 2,73 2,72
13 | 6,41 4,97 435 4,00 3,77 360 348 339 331 325 305 295 284 278 2,74 267 263 261 260 260
14 | 630 486 424 389 366 350 338 329 321 315 295 284 2,73 267 264 256 253 250 250 249
15 6,20 4,77 4,15 3,80 3,58 341 329 320 3,12 3,06 286 2,76 264 259 255 247 244 241 240 240
17 6,04 4,62 4,01 366 344 328 3,16 3,06 298 292 272 262 250 244 241 233 229 226 226 225
20 587 4,46 386 3,51 329 3,13 3,001 291 284 2,77 257 246 235 229 225 217 213 2,10 2,09 2,09
25 569 429 369 335 3,13 297 285 275 268 261 241 230 218 2,12 2,08 200 195 192 191 191
30 557 4,18 3,59 3,25 3,03 287 275 265 257 251 231 220 207 201 197 188 184 181 180 1,79
40 542 4,05 346 3,13 290 2,74 262 253 245 239 218 207 194 188 183 174 169 166 1,65 1,64
50 534 397 339 305 283 267 255 246 238 232 211 199 187 180 1,75 166 160 157 1,56 1,55
100 | 5,18 3,83 3,25 292 2,70 254 242 232 224 218 197 185 171 164 159 148 142 138 136 1,35
200 510 3,76 3,18 2,85 263 247 235 226 218 211 190 1,78 164 15 151 139 132 127 125 1,23
300 | 5,07 3,73 3,16 2,83 261 245 233 223 216 209 188 175 162 154 148 136 128 123 121 1,18
500 | 5,05 3,72 3,14 281 259 243 231 222 214 207 186 174 160 152 146 134 125 1,19 117 1,14
1000 5,04 3,70 3,13 2,80 2,58 242 230 220 213 206 185 1,72 158 150 145 132 123 1,16 1,13 1,09
L ® 502 369 3,12 2,79 257 241 229 219 211 205 183 1,71 157 148 143 130 121 1,13 1,09 1,00
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DOCUMENT 9

Fonction de répartition d'une variable de Student a k degrés de liberté.

Valeurs t, telles que Prob(T<t,)=p

p
0 t,

P 0,90 0,95 0,975 0,99 0,995 0,999 0,9995

k
1 3,08 6,31 12,71 31,82 63,66 318,29 636,58
2 1,89 2,92 4,30 6,96 9,92 22,33 31,60
3 1,64 2,35 3,18 4,54 5,84 10,21 12,92
4 1,53 2,13 2,78 3,75 4,60 717 8,61
5 1,48 2,02 2,57 3,36 4,03 5,89 6,87
6 1,44 1,94 2,45 3,14 3,71 5,21 5,96
7 1,41 1,89 2,36 3,00 3,50 4,79 5,41
8 1,40 1,86 2,31 2,90 3,36 4,50 5,04
9 1,38 1,83 2,26 2,82 3,25 4,30 4,78
10 1,37 1,81 2,23 2,76 3,17 414 4,59
1 1,36 1,80 2,20 2,72 3,11 4,02 4,44
12 1,36 1,78 2,18 2,68 3,05 3,93 4,32
13 1,35 1,77 2,16 2,65 3,01 3,85 4,22
14 1,35 1,76 2,14 2,62 2,98 3,79 414
15 1,34 1,75 2,13 2,60 2,95 3,73 4,07
16 1,34 1,75 2,12 2,58 2,92 3,69 4,01
17 1,33 1,74 2,11 2,57 2,90 3,65 3,97
18 1,33 1,73 2,10 2,55 2,88 3,61 3,92
19 1,33 1,73 2,09 2,54 2,86 3,58 3,88
20 1,33 1,72 2,09 2,53 2,85 3,55 3,85
21 1,32 1,72 2,08 2,52 2,83 3,53 3,82
22 1,32 1,72 2,07 2,51 2,82 3,50 3,79
23 1,32 1,71 2,07 2,50 2,81 3,48 3,77
24 1,32 1,71 2,06 2,49 2,80 347 3,75
25 1,32 1,71 2,06 2,49 2,79 3,45 3,73
26 1,31 1,71 2,06 2,48 2,78 3,43 3,71
27 1,31 1,70 2,05 2,47 2,77 3,42 3,69
28 1,31 1,70 2,05 247 2,76 3,41 3,67
29 1,31 1,70 2,05 2,46 2,76 3,40 3,66
30 1,31 1,70 2,04 2,46 2,75 3,39 3,65
35 1,31 1,69 2,03 2,44 2,72 3,34 3,59
40 1,30 1,68 2,02 2,42 2,70 3,31 3,55
45 1,30 1,68 2,01 2,41 2,69 3,28 3,52
50 1,30 1,68 2,01 2,40 2,68 3,26 3,50
60 1,30 1,67 2,00 2,39 2,66 3,23 3,46
80 1,29 1,66 1,99 2,37 2,64 3,20 342
100 1,29 1,66 1,98 2,36 2,63 3,17 3,39
200 1,29 1,65 1,97 2,35 2,60 3,13 3,34
500 1,28 1,65 1,96 2,33 2,59 3,11 3,31
1000 1,28 1,65 1,96 2,33 2,58 3,10 3,30
10000 1,28 1,64 1,96 2,33 2,58 3,09 3,29
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MINISTERE DE L’AGRICULTURE

MEX EXAMEN : N° ne rien inscrire
Nom : Spécialité ou Option :
(EN MAJUSCULES)
Prénoms : EPREUVE :
Date de naissance: 19 Centre d’épreuve :
Date :

N p X . N° ne rien inscrire
ANNEXE A (a compléter et arendre avec la copie)
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	ÉPREUVE E7-1
	Option : ANABIOTEC
	Durée : 3 heures
	Matériel(s) et document(s) autorisé(s) : Calculatrice
	SUJET
	1. PRINCIPE
	Extraction à l'eau chaude de la viande ou du produit à base de viande, précipitation des protéines, et filtration. En présence des nitrites, obtention d'une coloration rouge par addition de chlorure de sulfanilamide et de chlorure de naphtyléthylénediamine au filtrat et mesurage photométrique à une longueur d'onde de 538 nm.
	2. REACTIFS
	 Solutions utilisées pour la précipitation des protéines :
	Réactif 1 : 106 g d'hexacyanoferrate de potassium trihydraté [K4Fe(CN)6, 3H2O] dans de l'eau et compléter à 1 000 mL.
	Réactif 2 : 220 g d'acétate de zinc dihydraté [Zn(CH3COO)2, 2H2O] et 30 mL d'acide acétique cristallisable dans de l'eau et compléter à 1 000 mL.
	Réactif 3 : Solution saturée de borax : 50 g de tétraborate disodique décahydraté (Na2B4O7,10H2O] dans 1 000 mL d'eau tiède et laisser refroidir à la température du laboratoire.

	 Solutions étalons de nitrite de sodium :
	 Solutions pour le développement de la coloration :
	Solution I : Solution à 2 g.L-1 de sulfanilamide
	Solution II : Solution à 1 g. L-1 de chlorure de N-naphtyl-1-éthylènediamine 
	Solution III : Acide chlorhydrique au ½


	3. MODE OPERATOIRE
	 Préparation de l'échantillon pour essai : 
	 Prise d'essai :
	 Traitement de la prise de l’essai :
	 Détermination :
	 Courbe d'étalonnage : 

	4. EXPRESSION DES RESULTATS
	 Mode de calcul et formule : 
	 Répétabilité :
	 Expression de l’incertitude élargie U avec un niveau de confiance à 95 % et pour N mesures :
	U = 
	MEX



