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Avant-propos

L'ISO (Organisation internationale de normalisation) est une fédération mondiale d’organismes
nationaux de normalisation (comités membres de I'ISO). L'élaboration des Normes internationales est
en général confiée aux comités techniques de I'I[SO. Chaque comité membre intéressé par une étude
a le droit de faire partie du comité technique créé a cet effet. Les organisations internationales,
gouvernementales et non gouvernementales, en liaison avec I'ISO participent également aux travaux.
L'ISO collabore étroitement avec la Commission électrotechnique internationale (IEC) en ce qui
concerne la normalisation électrotechnique.

Les procédures utilisées pour élaborer le présent document et celles destinées a sa mise a jour sont
décrites dans les Directives ISO/IEC, Partie 1. Il convient, en particulier de prendre note des différents
critéres d’approbation requis pour les différents types de documents ISO. Le présent document a été
rédigé conformément aux regles de rédaction données dans les Directives ISO/IEC, Partie 2 (voir www.
iso.org/directives).

L'attention est appelée sur le fait que certains des éléments du présent document peuvent faire 'objet
de droits de propriété intellectuelle ou de droits analogues. L'ISO et I'l[EC ne sauraient étre tenues pour
responsables de ne pas avoir identifié de tels droits de propriété et averti de leur existence. Les détails
concernant les références aux droits de propriété intellectuelle ou autres droits analogues identifiés
lors de I'élaboration du document sont indiqués dans I'Introduction et/ou dans la liste des déclarations
de brevets recues par I'ISO (voir www.iso.org/brevets).

Les appellations commerciales éventuellement mentionnées dans le présent document sont données
pour information, par souci de commodité, a I'intention des utilisateurs et ne sauraient constituer un
engagement.

Pour une explication de la signification des termes et expressions spécifiques de I'ISO liés a I'’évaluation
de la conformité, ou pour toute information au sujet de I'adhésion de I'lSO aux principes de 'Organisation
mondiale du commerce (OMC) concernant les obstacles techniques au commerce (0OTC), voir le lien
suivant: http://www.iso.org/iso/fr/foreword.html.

Le présent document a été élaboré par le comité technique CEN/TC 275, Analyse des produits
alimentaires — Méthodes horizontales, du Comité européen de normalisation (CEN) en collaboration avec
le comité technique ISO/TC 34, Produits alimentaires, sous-comité SC 9, Microbiologie, conformément a
I'accord de coopération technique entre I'ISO et le CEN (Accord de Vienne).
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Introduction

Le céreulide, la toxine émétique produite dans les aliments par certaines souches de Bacillus cereus, est
une toxine stable a la chaleur et aux acides qui entraine des nausées et des vomissements lorsqu’elle est
ingérée. Dans des cas trés rares, I'ingestion de la toxine peut entrainer la mort. En raison de sa stabilité,
la toxine peut étre toujours présente méme lorsque B. cereus ne peut plus étre détecté. La présence
de céreulide semble liée aux aliments riches en amidon tels que le riz (et les plats a base de riz) et les
pates (et les plats a base de pates). Toutefois, des données récentes tendent a indiquer que la survenue
de toxi-infections alimentaires dues au céreulide est plus fréquente dans les aliments d'une maniére
généralel?l. La toxine, de structure cyclique, est constituée de 12 monomeres au total, sous la forme
d’'une répétition de la séquence (D-O-Leucine-D-Alanine-L-0-Valine-L-Valine). Plusieurs méthodes ont
été développées pour détecter et/ou quantifier la toxine. Certaines de ces méthodes sont des dosages
biologiques non spécifiquesl3 4] et d’autres sont basées sur l'analyse chimique par chromatographie
liquide couplée a la spectrométrie de masse (CL-SM/SM) pour détecter et quantifier la toxinel5 6 Z 8],
Les méthodes chimiques étant plus spécifiques pour le céreulide, elles ont été choisies comme point
de départ pour la normalisation d’'une méthode de quantification du céreulide. Récemment, des
recherches ont été menées sur la diversité chimique du céreulide. Au moins 18 variants de céreulide ont
été détectés par séquencage par SMn a piege ionique et CLHUP-TOF-SM, parmi lesquels les isocéreulides
A-G[10] précédemment inconnus.
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Microbiologie de la chaine alimentaire — Détermination
quantitative de la toxine émétique (céreulide) par CL-SM/
SM

1 Domaine d’application

Le présent document décrit 'analyse quantitative de la toxine émétique céreulide par chromatographie
liquide haute performance (CLHP) couplée a la chromatographie liquide ultra performance (CLUHP),
connectée a un systéme de spectrométrie de masse en tandem (CL-SM/SM).

Le présent document s’applique a I'analyse de la toxine dans les produits destinés a la consommation
humaine.

2 Références normatives

Les documents suivants cités dans le texte constituent, pour tout ou partie de leur contenu, des
exigences du présent document. Pour les références datées, seule I'édition citée s’applique. Pour les
références non datées, la derniere édition du document de référence s’applique (y compris les éventuels
amendements).

ISO 3696, Eau pour laboratoire a usage analytique — Spécification et méthodes d’essai

ISO 1042, Verrerie de laboratoire — Fioles jaugées a un trait

3 Termes et définitions
Pour les besoins du présent document, les termes et définitions suivants s’appliquent.

L'ISO et I'IEC tiennent a jour des bases de données terminologiques destinées a étre utilisées en
normalisation, consultables aux adresses suivantes:

— IEC Electropedia: disponible a I'adresse http://www.electropedia.org/

— SO Online browsing platform: disponible a I'adresse http://www.iso.org/obp

31

céreulide

toxine cyclo[D-0O-Leucine-D-Alanine-L-0-Valine-L-Valine]|3 produite par certaines souches des especes
de B. cereus

4 Principe général

Le céreulide est extrait de la matrice alimentaire par agitation de I'échantillon avec de l'acétonitrile. Le
13Cg-céreulide est utilisé en tant qu’étalon interne. Les composants en solution sont séparés par CLHP
ou CLUHP, puis détectés par spectrométrie de masse en tandem (CL-SM/SM). Le spectrometre de masse
est équipé d’'une source d’ionisation par électronébulisation (ESI) utilisée en mode positif. Le taux de
toxine émétique (céreulide) est exprimé en pg de céreulide par kg de produit.
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