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| 1ig ’apparei
ACTALIA L'appareil
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a rouge (lampe) va éclairer I’échantillon au travers d’une
enant I'échantillon et on va mesurer I'labsorbance a
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R Son fonctionnement
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chantillons a 40 °C
3 sons du lait (a I'aide d’un sonicateur) pour diminuer

eJelelelele




' Le protocole de qualification
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és (MIRIS 1 et 2 du Lactarium de Bordeaux / Marmande)
ants normatifs relatif a I’évaluation des appareils infra
minant (ISO 8196-3)

gtes « matrices »)
m laits crus individuels crus (35)
m laits pasteurisés individuels (35)
m laits crus « poolés » (3 donneuses) (35)
m laits pasteurisés « poolés » (3 donneuses) (35)
m laits lyophilisés (35) (résultats non présentés)




La réalisation des essais

des appareils était la suivante :

AoEnéisé »
au bain marie des échantillons
1,5 sec/ml).
al de lait (3 + 1)

bar « matrice » pour




' Résultats des essais - Stabilité
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arifier la stabilité intra-jour
se de 3 échantillons en double a différents niveaux
une période de 5 h (20 séquences environ)

Paramétre Niveau 1 Niveau 2 Niveau 3
MG 0,98 4,70 8,54
MP 1,13 2,53 3,86
HC 5,33 6,45 7,52

aroductibilité intra jour (SR ; ..

SR MG
Niveau 1 0,0487
Niveau 2 0,0628
Niveau 3 0,0589

mmmm) Stabilité intra jour du méme ordre que les prescriptions N
(<005 pour MG et MP et < 0,08 pour CH (équivalent a £ 0,1 pG
MG et MP et £ 0,16 g/100 ml pour CH au cours d’une journée )




' Résultats des essais - COE
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I'absence de contamination de I'échantillon par
atamination fluidique)
e séquence LL1-LL2-LH1-LH2, 20 fois sur 3
galyse en simple volume de 3ml de lait
3 (C,,, Haut vs Bas)

NIVEAU
MG MP HC
1,18 0,84 1,52
0,83 1,06 1,00
0,94 0,77 1,24

mmm) C,, <2% pour tous les parametres et les ni
le volume initial de 3 ml de lait)




B Résultats des essais - Linéarite

CECALAIT

oroportionnalité entre le résultat de I'appareil et la
asant mesuré (nécessaire car le calibrage est
oression linéaire)

entrations différentes (dilutions
ants majeurs (MG, MP et CH)

appareils et % de
asidus / amplitude




' Résultats des essais — Linéarité
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Miris HMAm
Linéarité MG

Miris HMAm
Linéarité MG

Résidus (g/100ml}
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taux (g/100ml)

mmm)  Appareil linéaire de 0 a 6 g/ 100 ml (vs plage de mesure MIRIS C




Résultats des essais — Linéarité

CCCCCCC

mmmm) Appareil linéaire de 0,6

mmmm) Appareil linéaire de 5,0a 7,4 g/ 100 ml (v




Résultats des essais - Répétabilité

apétabilité de I’instrument sur les 3 criteres
2 consécutif des 5 séries de laits (matrices)

et r (écart maximum entre
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L Résultats des essais — Répétabilité
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MIRIS 1 S, Ss
35 1,82 4,26 2,93 0,064 2,18% 0,18

(34) | (1,82) | (4,26) | (2,95) | (0,026) | (0,87%) | (0,07)

MG (g/100ml)

35 0,82 1,43 1,05 | 0,015 | 1,45% | 0,04
MP (g/100ml)
(31) | (0,88 | (1,43) | (1,07) | (0,005) | (0,46%) | (0,01)
35 6,97 7,47 724 | 0016 | 022% | 0,04
HC (g/100ml)

(34) (6,97) (7,47)

(0,013) [ (0,19%)

Pour tous les parametres, confirmation des preset

mmm)  satisfaction aux valeurs annoncées par le construct
pour MG et MP et < 0,08 pour CH) (avec élimination sta
résultats « aberrants » )




A Résultats des essais — Répétabilite
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MIRIS 1
n 127 117
min 0,6100 0,6300
max 4,8900 1,5350
M 2,9209 0,9997
Sr 0,018 0,005
Sr(%) 0,63% 0,50%
r 0,05 0,01

- Pas d’effet significatif « matrice » et calcul des
mmm) répétabilité tous échantillons confondus

- Confirmation des prescriptions MIRIS (avec élimination

de valeurs aberrantes)




' Résultats des essais - Justesse
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paraison de la valeur instrumentale (moyenne des
r obtenue par la méthode de référence:

e MP : NF ISO 8968-
e CH : méthode par calct

b et a
Sy, X
PE
(x 2.Sy,x
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4,50
i =1,0255%+ 0,1684 £ 2
e /.4 L a0 [V=0.9008x+0,1065 e L y=00772¢+03403 P *
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mmm) - MG :PE0,27 g/100 ml (9,2 %) vs prescriptio
- MP: PE £0,07g/100 ml (x 6,5 %) vs prescriptions MIF
- CH:PE0,30g/100 ml (+ 4,2 %) vs prescriptions MIRIS
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Résultats des essais — Justesse

- Modeéle proposé est correctement ajusté (peu différen
- PE globale £ 0,27 g / 100 ml (x 9,2 %) vs prescriptions MIRI

Parametre | Matrice Sr d Sy.X b a
0064 | -0248 | 019
PO | o) | (0243 | (0137 | L0 | 01684
0081 | 0122
y PP 008 | e | (oor | MR | 00783
IC 0021 | 0252 | 0091 | 10862 | 00276
0023 | -0130 | 0119
P oo | om0 | ouy | b6 | %67
Globale 01347 | 10315 | 00824
- Possibilité d’analyser toutes les matrices su
(déprécie légerement la performance mais cela reste @

Référence (g/100ml)

y =1,0315x + 0,0824
R?=0,9745
Sy,x=0,1347

T T
3 4

MIRIS N°1 (2/100ml)
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Résultats des essais — Justesse

Parametre | Matrice Sr d Sy x b a
0,015 -0,015 0,052
PC (0,005) (-0,001) (0,034] 0,9008 0,1065
0,026 -0,025 0,093 =t
PP (0,008) (-0,021) (0,063) 1,0369 -0,0163 % ’
MP 0057 | 0,167
IC 0,005 (-0,003] (0,049) 1,0364 0,0322 5
0,062 -0,082 0,099 L ¢
IP (0,007) (-0,089) (0,074) 0,8826 0,1949 N | | | i | |
Globale 0,0645 0,9194 0,1068 ’ ’ C MRsNigaoom) ‘ '
- Possibilité d’analyser toutes les matrices su
— (déprécie légerement la performance mais cela reste

- Le modeéle de base proposé nécessite d’étre ajusté (b =€
- PE globale £ 0,13 g / 100 ml (+ 12,9 %) vs prescriptions MIR
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Parametre | Matrice Sr d Sy, x
0,016 -0,176 0,148
HC PC (0,013) (-0,175) (0,150) 0,9772 0,3403
-0,733 0,148
PP 0,029 (-0,717) (0,107) 0,3603 5,3045
-0,816 0,315
IC 0,010 (-0,786) 0273) 0,5230 4,2632
0,042 -0,683 0,291
IP 0o | 07000 | (0300 0,1243 | 7,0008
Globale 0,3299 0,4201 4,7696
Globalisation des différentes matrices de
déprécie fortement la performance (PE gloh
(£ 9,1 %) vs prescriptions MIRIS £15 %)

Erreur du méme ordre que la variabilité naturelle
Effet matrice significatif (lien avec le traitement)
Méthode de référence par calcul présentant une performa

médiocre

Résultats des essais — Justesse

R? =0,0332
: — . . : —Svx=0.3299

67 68 69 7 71 72 7.3 74 715 7,6 )5
MIRIS N°1 (g/100ml)




La qualification est une 1¢" étape

nécessaire mais pas suffisante
des déterminations en
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Un suivi type

astrument é |’aide Etalonnage MG - Lait maternel
X étalon » (6 é 8 ¥ =1,0063 X-0,0288 /
narametres
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' Conclusions
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as prescriptions MIRIS sur la stabilité et la linéarité (sauf
2 dernier point)
aux spécifications MIRIS mais analyse en double
ne limite de répétabilité entre double)
e au regard des objectifs recherchés
variabilité naturelle rencontrée

MP et a moindre mesure

accord avec
aale de calibrage)
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