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Introduction Introduction –– 11

Quelques dates Quelques dates ……

Les molLes moléécules cules ……

La dLa déétection tection 

La dLa déétection microbiologiquetection microbiologique

La dLa déétection rapidetection rapide

La dLa déétection physicotection physico--chimiquechimique

La lLa léégislationgislation

En Belgique En Belgique ……

Quelques chiffres Quelques chiffres ……

ConclusionsConclusions
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Quelques dates Quelques dates –– 11

Une histoire Une histoire ……

Utilisation des antibiotiques comme 
additifs dans l’alimentation animale1951

Utilisation de la pénicilline G pour le 
traitement des mammites1948

Utilisation de la sulfanilamide pour 
le traitement des mammites1938

Découverte de la sulfanilamide1935

Découverte de la pénicilline G1929

ÉÉvvéénementnementAnnAnnééee



6

N
ationale R

eferentie L
aboratoria -M

elk en Z
uivelproducten

L
aboratoire N

ational de référence –
L

ait et produits laitiers
Quelques dates Quelques dates –– 22

Une histoire Une histoire ……

Développement du Penzym® - test 
enzymatique1978

Développement du Delvotest P®

utilisant Bacillus stearothermophilus
1975

Développement du Br Test utilisant 
Bacillus stearothermophilus1961

Développement d’un test de recherche 
des inhibiteurs dans le lait : Bacillus 
subtilis

1952

ÉÉvvéénementnementAnnAnnééee
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Quelques dates Quelques dates –– 33

Une histoire Une histoire ……

Textes européens sur la pharmacie 
vétérinaire (Directives 81/851 et 
81/852)

1981

Texte sur l’hygiène dans la filière lait 
(Directive 92/461992

Proposition d’une méthode de 
détection utilisant Bacillus 
stearothermophilus (Décision 
91/180/CEE)

1991

Règlement européen sur les LMR 
(Règlement 2377/90)1990

ÉÉvvéénementnementAnnAnnééee
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Quelques dates Quelques dates –– 44

Une histoire Une histoire ……

Passage à la méthode de diffusion 
en tube et/ou Delvotest® SP1994

Texte relatif aux performances 
analytiques des méthodes mises en 
œuvres (Draft SANCO/1085/2000)

2000

Premier monitoring1997

Texte relatif au plan de contrôle 
(Directive 96/23/CEE)1996

ÉÉvvéénementnementAnnAnnééee
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Quelques dates Quelques dates –– 55

Une histoire Une histoire ……

Uniformisation : Delvotest® MCS sur 
toutes les livraisons2000

Abandon de la lecture visuelle au profit 
de la lecture réflectométrique2004

Création du LNR Lait et Produits laitiers2007

Modification de la méthode de 
confirmation - introduction des tests 
rapides

2007

Utilisation du Copan Milk Test2005

ÉÉvvéénementnementAnnAnnééee
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Une histoire Une histoire ……
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Et bien dEt bien d’’autres encore autres encore ……
Environ 70 molEnviron 70 moléécules concerncules concernéées es ……

AntibiotiquesAntibiotiques

ββ--lactameslactames
PPéénicillinenicilline

Ampicilline Ampicilline 
AmoxicillineAmoxicilline
OxacillineOxacilline
CCééfapirinefapirine
CeftiofurCeftiofur

…………..

ΤΤéétracyclinestracyclines
ChlortChlortéétracyclinetracycline
OxytOxytéétracyclinetracycline

……

SulfamidesSulfamides
SulfamSulfamééthazinethazine

SulfadiazineSulfadiazine
……

PhPhéénicolsnicols
ChloramphChloramphéénicolnicol
ThiamphThiamphéénicolnicol

PolypeptidesPolypeptides
PolymyxinePolymyxine BB

……

MacrolidesMacrolides
TylosineTylosine

SpiramycineSpiramycine
……

LincosamideLincosamide
LincomycineLincomycine

AminoglycosidesAminoglycosides
StreptomycineStreptomycine

NNééomycineomycine
……

QuinolonesQuinolones
MarbofloxacineMarbofloxacine

……
NitrofuranesNitrofuranes

FurazolidonFurazolidon
……NitroNitro--imidazoleimidazole

RonadizoleRonadizole
……



13

N
ationale R

eferentie L
aboratoria -M

elk en Z
uivelproducten

L
aboratoire N

ational de référence –
L

ait et produits laitiers

Les antibiotiques dans le lait

La détection …



14

N
ationale R

eferentie L
aboratoria -M

elk en Z
uivelproducten

L
aboratoire N

ational de référence –
L

ait et produits laitiers
La dLa déétection tection –– Introduction Introduction –– 11

Quels outils ?

Pour quoi faire ?

Quels outils ?Quels outils ?

Pour quoi faire ?Pour quoi faire ?

Trois modes de détection

• Microbiologique

• Rapide

• Physico-chimique

Trois modes de dTrois modes de déétectiontection

•• MicrobiologiqueMicrobiologique

•• RapideRapide

•• PhysicoPhysico--chimiquechimique
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SchSchééma de la filima de la filièère re «« LaitLait »»

Vache – lait individuelVache Vache –– lait individuellait individuel

Ferme – lait de tankFerme Ferme –– lait de tanklait de tank

Industrie – lait de tournéeIndustrie Industrie –– lait de tournlait de tournééee

Industrie – lait de silo de réceptionIndustrie Industrie –– lait de silo de rlait de silo de rééceptionception

Industrie – lait de silo de transformationIndustrie Industrie –– lait de silo de transformationlait de silo de transformation

Distribution – lait de consommationDistribution Distribution –– lait de consommationlait de consommation
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La dLa déétection tection –– Introduction Introduction –– 33

SchSchééma des contrôles ma des contrôles «« ABAB »»

Lait individuelLait individuelLait individuel Contrôle aprContrôle aprèès traitements traitement

Lait de tankLait de tankLait de tank Contrôle officiel dans les OIContrôle officiel dans les OI
Monitoring AFSCAMonitoring AFSCA

Lait de tournéeLait de tournLait de tournéée AutoAuto--contrôlecontrôle de lde l’’industrieindustrie
Monitoring AFSCAe Monitoring AFSCA

Lait de silo de réceptionLait de silo de rLait de silo de rééceptionception

Lait de silo de transformationLait de silo de transformationLait de silo de transformation

Lait de consommationLait de consommationLait de consommation Monitoring AFSCAMonitoring AFSCA
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VétérinairesVVééttéérinairesrinaires Exploitations laitièresExploitations laitiExploitations laitièèresres
Industrie 

de transformation
Industrie Industrie 

de transformationde transformation

Inspection
AFSCA

InspectionInspection
AFSCAAFSCA

Lois sur la Lois sur la 
pratique pratique 

vvééttéérinairerinaire

Animal Animal 
traittraitéé

Lait de Lait de 
fermeferme

• Contrôle de la présence d’inhibiteurs
• Résultat : réduction de prix dans le cas d’un résultat positif à un 

test d’inhibition

• S’assure du respect de LMR (respect de 2377/90 UE)
• Prévoit une tolérance zéro pour les composés interdits 

(chloramphénicol, par exemple)
• Objectif : respect des LMRs (sécurité technologique)

• S’assure du respect de LMR (respect de 2377/90 UE) – vérification 
qualitative et quantitative

• Résultat : un dépassement des LMRS conduit à une pénalisation

Contrôle selon la directive 92/46 UEContrôle selon la directive 92/46 UE
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Exploitations Exploitations 
laitilaitièèresres

Niveau INiveau I

PPéériode de retraitriode de retrait

Tests dTests d’’inhibition inhibition 
microbiologiquemicrobiologique

Industrie de Industrie de 
transformationtransformation

Niveau IINiveau II

Auto contrôlesAuto contrôles

Tests dTests d’’inhibition inhibition 
microbiologiquemicrobiologique

Tests qualitatifs Tests qualitatifs 
(mise en (mise en éévidence vidence 

de groupes)de groupes)

InspectionInspection
AFSCAAFSCA

Niveau IIINiveau III

MonitoringMonitoring
Assurer le suivi des Assurer le suivi des 
autos contrôles de autos contrôles de 

ll’’industrieindustrie

Tests dTests d’’inhibition inhibition 
microbiologiquemicrobiologique

Tests qualitatifs Tests qualitatifs 
(mise en (mise en éévidence vidence 

de groupes)de groupes)

Identification et Identification et 
quantification quantification 

(LMR)(LMR)
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BasBaséée sur le sur l’’inhibition de la croissance bactinhibition de la croissance bactéériennerienne

Mise en Mise en éévidence par diffvidence par difféérents paramrents paramèètres :tres :

La zone dLa zone d’’inhibitioninhibition

La production dLa production d’’acide (indicateur de pH)acide (indicateur de pH)

La coagulationLa coagulation

LL’’activitactivitéé (ATP ou activit(ATP ou activitéé enzymatique)enzymatique)

La production de lumiLa production de lumièère (re (ValioValio T102T102®®))
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Principe des tests microbiologiques les plus courantsPrincipe des tests microbiologiques les plus courants

Milieu gMilieu géélosloséé
contenant du contenant du 
glucose et la glucose et la 
bactbactéérie testrie test

LaitLait

++

--
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En prEn préésence sence 
dd’’antibiotiquesantibiotiques

IncubationIncubation

En lEn l’’absence absence 
dd’’antibiotiquesantibiotiques
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AvantagesAvantages
SimplesSimples

NNéécessitent peu dcessitent peu d’é’équipementquipement

NNéécessitent un volume rcessitent un volume rééduit duit 

dd’é’échantillonchantillon

PrPréésentent un large spectre de sentent un large spectre de 

ddéétectiontection

Relativement sensiblesRelativement sensibles

Relativement rapidesRelativement rapides

Peu coPeu coûûteuxteux

PossibilitPossibilitéé dd’’avoir une avoir une 

information sur le groupe information sur le groupe 

•• En choisissant le microEn choisissant le micro--organismeorganisme

•• En ajoutant des rEn ajoutant des rééactifsactifs

PossibilitPossibilitéé dd’’automatisationautomatisation

Bien adaptBien adaptéés pour les tests de s pour les tests de 

screeningscreening

DDéésavantagessavantages
Lecture de la coloration parfois Lecture de la coloration parfois 

subjectivesubjective

InterfInterféérences possibles rences possibles 

•• Non spNon spéécifiques aux cifiques aux 

antimicrobiensantimicrobiens

•• MicrofloreMicroflore

Trop lents pour être utilisTrop lents pour être utiliséés s àà

ll’’entrentréée de d’’usineusine

Non spNon spéécifiquescifiques

Non quantitatifsNon quantitatifs

Certaines substances peu ou Certaines substances peu ou 

pas dpas déécelcelééeses

•• ChloramphChloramphéénicol nicol –– nitrofuranesnitrofuranes ––

nitronitro--imidazolesimidazoles

La sensibilitLa sensibilitéé ddéépend des pend des 

conditions de la souche testconditions de la souche test
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Quelques exemplesQuelques exemples

Le DelvotestLe Delvotest®® P P –– le Delvotestle Delvotest®® SP SP –– le Delvotestle Delvotest®® MCSMCS

((GeobacillusGeobacillus stearothermophilus stearothermophilus varvar. calidolactis. calidolactis))

Le Le CopanCopan®® MilkMilk Test Test 

((GeobacillusGeobacillus stearothermophilus stearothermophilus varvar. calidolactis. calidolactis))

Le Le ValioValio T101T101®®

((StreptococcusStreptococcus thermophilusthermophilus))
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Exemple de tests microbiologiques :Exemple de tests microbiologiques :
le Delvotest SPle Delvotest SP

ConformeConforme

Non conformeNon conformeVersion fermeVersion ferme Version laboVersion labo
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Comparaison de la sensibilitComparaison de la sensibilitéé du Delvotestdu Delvotest®® MCS MCS 
et du et du CopanCopan®® MilkMilk Test pour 5 antibiotiques N
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Test pour 5 antibiotiques

Tylosine Delvo

Tylosine CMT

Maximum
Minimum
Moyenne

Sulfaméthazine Delvo

Sulfaméthazine CMT

Pénicilline Delvo

Pénicilline CMT

Oxytétracycline Delvo

Oxytétracycline CMT

Cloxacilline Delvo

Cloxacilline CMT

0,00 0,50 1,00 1,50 2,00 2,50 3,00 3,50

* LMR
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… rapide
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BasBaséée sur une reconnaissance spe sur une reconnaissance spéécifique de cifique de 
ll’’antibiotiqueantibiotique

Mise en Mise en éévidence par diffvidence par difféérents paramrents paramèètres :tres :

Une rUne rééaction de type action de type immunoimmuno--enzymatiqueenzymatique

Une rUne rééaction enzymatiqueaction enzymatique

Un Un rrééceptorceptor testtest
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LaitLait

RRéécepteur cepteur ββ--lactamelactame + + 
particules dparticules d’’oror

Négatif

Positif
Négatif

Négatif

Positif
Négatif

Non valideNon valide ++++
PositifPositif

++++
PositifPositif

++++
PositifPositif

++
PositifPositif

++
PositifPositif

++
PositifPositif

+/+/--
PositifPositif

+/+/--
PositifPositif

+/+/--
PositifPositif

--
NNéégatifgatif

--
NNéégatifgatif

--
NNéégatifgatif
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La dLa déétection rapide tection rapide –– 22

BetaBeta StarStar®®

Migration du mMigration du méélange lange 
laitlait--rréécepteurcepteur et et 
apparition de bandes apparition de bandes 
colorcoloréées (2 min)es (2 min)

3 min 3 min 
àà 4747°°CHomogHomogéénnééisationisation C
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R-DAla-DAla R-DAla + DAla Pyruvate + H2O2

H2O

Indicateur coloré
(forme oxydée : rose/orange)D-Amino-Oxydase

R-DAla-DAla R-DAla + DAlaDAla Pyruvate + H2O2H2O2

H2OH2O

D-Amino-Oxydase

Peroxydase

INHIBITIONINHIBITION

Indicateur coloré
(forme non oxydée : jaune)

DD-Carboxypeptidase Peroxydase

H2O FADO2

ββ--lactamelactame
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La dLa déétection rapide tection rapide –– 33

PenzymPenzym®®

Enzyme Enzyme dd--dd--carboxypeptidasecarboxypeptidase

++Plus d’enzyme
(indicateur oxydé)LaitLait

15 min 15 min 
àà 4747°°CC

5 min 5 min 
àà 4747°°CC --

Enzyme toujours présent
(indicateur non oxydé)
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CharmCharm Test IITest II®®

LaitLait

Culture bactCulture bactéérienne + antibiotique marqurienne + antibiotique marquéé CC1414 ou Hou H33

Remise en solutionRemise en solution
Mesure de la scintillationMesure de la scintillation

Incubation 8 minutesIncubation 8 minutes
CentrifugationCentrifugation

RRéécepteur :cepteur :
bactbactéérierie

ABAB

ABAB

CC1414

CC1414

CC1414

ABAB

RRéécepteurcepteur

CC1414

CC1414
CC1414

RRéécepteurcepteur

ABAB

ABAB
CC1414

Scintillation faible :Scintillation faible :
RRéésultat positifsultat positif

Scintillation Scintillation éélevlevéée :e :
RRéésultat nsultat néégatif 
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gatif 
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La dLa déétection rapide tection rapide –– 55

AvantagesAvantages

SpSpéécifiquescifiques

SensiblesSensibles

Applicables sur diffApplicables sur difféérentes rentes 

matricesmatrices

SemiSemi--quantitatifsquantitatifs

RRéésultats dsultats d’’analyse analyse 

rapidement obtenusrapidement obtenus

Bien adaptBien adaptéés pour être utiliss pour être utiliséés s 

àà ll’’entrentréée de d’’usineusine

DDéésavantagessavantages

CoCoûûtt

Manipulations plus Manipulations plus 

importantes que les tests importantes que les tests 

microbiologiquesmicrobiologiques

SpSpéécificitcificitéé

SensibilitSensibilitéé

RRééactions croisactions croiséées (res (réésultats sultats 

«« faux positifsfaux positifs »»))

Effets de matrice possibles Effets de matrice possibles 

(nature de l(nature de l’é’échantillon)chantillon)

Anticorps pas toujours Anticorps pas toujours 

disponiblesdisponibles
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Quelques exemplesQuelques exemples

Le Le BetaStarBetaStar®® 25 25 

Le Le SnapSnap BetalactamineBetalactamine®® -- Le Le SnapSnap TTéétracyclinetracycline®®

Le Le PenzymPenzym®®

Le Le CharmCharm Test IITest II®® -- Le Rosa Le Rosa BetalactameBetalactame –– TTéétracycline tracycline 

Le Le DelvoDelvo X X PressPress TM BLTM BL®
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La dLa déétection rapide tection rapide –– 77

Exemple de tests rapides :Exemple de tests rapides :
le le BetastarBetastar®®

RRéésultat positif au sultat positif au 
BetastarBetastar®® confirmant le confirmant le 

rréésultat Delvotest en sultat Delvotest en 
prpréésence et en lsence et en l’’absence absence 

de pde péénicillinasenicillinase
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Dans le cadre des contrôles sur les rDans le cadre des contrôles sur les réésidus de sidus de 
mméédicaments vdicaments vééttéérinaires effecturinaires effectuéés en application s en application 
de la directive 96/23, un lait est impropre de la directive 96/23, un lait est impropre àà la la 
consommation dans trois cas :consommation dans trois cas :

1.1. Lorsque la concentration mesurLorsque la concentration mesuréée est supe est supéérieure rieure àà
la limite maximale de rla limite maximale de réésidus, pour une substance sidus, pour une substance 
ayant une limite maximale de rayant une limite maximale de réésidus dans le lait;sidus dans le lait;

2.2. Lorsque des substances nLorsque des substances n’’ayant pas de limites ayant pas de limites 
maximales de rmaximales de réésidus fixsidus fixéées dans le lait sont mises es dans le lait sont mises 
en en éévidence, ce qui signifie lvidence, ce qui signifie l’’utilisation de utilisation de 
mméédicaments en dehors du rdicaments en dehors du réésumsuméé des des 
caractcaractééristiques du produit;ristiques du produit;

3.3. Lorsque des substances listLorsque des substances listéées en annexe IV du es en annexe IV du 
rrèèglement 2377/90 sont mises en glement 2377/90 sont mises en éévidence, ce qui vidence, ce qui 
signifie lsignifie l’’utilisation de substances interdites chez utilisation de substances interdites chez 
ll’’animal.animal.
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LL’’application de la directive 96/23  sur les application de la directive 96/23  sur les 
limites maximales de rlimites maximales de réésidus (LMR) est un sidus (LMR) est un 
ddééfi pour les analystes fi pour les analystes ……
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Dans les annDans les annéées 80es 80

DDééveloppement des mveloppement des mééthodes physicothodes physico--chimiques grâce au chimiques grâce au 
progrprogrèès de ls de l’é’électronique et de llectronique et de l’’informatiqueinformatique

-- HPLC de plus en plus performant (systHPLC de plus en plus performant (systèème de pompe me de pompe 
mais aussi les dmais aussi les déétecteurs qui y sont associtecteurs qui y sont associéés : UVs : UV--DAD, DAD, 
fluorescence, fluorescence, ……))

-- Nombreuses mNombreuses mééthodes mises au point pour diffthodes mises au point pour difféérentes rentes 
familles de molfamilles de moléécules (tcules (téétracyclines, tracyclines, betalactamesbetalactames, , 
sulfamides, macrolides, sulfamides, macrolides, quinolonesquinolones, chloramph, chloramphéénicol)nicol)

-- MMééthodes de plus en plus complexes pour les molthodes de plus en plus complexes pour les moléécules cules 
nn’’absorbant pas ou faiblement dans labsorbant pas ou faiblement dans l’’UV (UV (ddéérivatisationrivatisation
prpréé ou ou postpost colonne pour greffer des groupements colonne pour greffer des groupements 
chromophores)chromophores)
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La dLa déétection analytique tection analytique –– 44

Dans les annDans les annéées 80es 80

DDééveloppement des mveloppement des mééthodes physicothodes physico--chimiques grâce au chimiques grâce au 
progrprogrèès de ls de l’é’électronique et de llectronique et de l’’informatiqueinformatique

Limitations de ces dLimitations de ces dééveloppementsveloppements

-- Autant de mAutant de mééthodes que de familles dthodes que de familles d’’antibiotiques et antibiotiques et 
nnéécessitcessitéé de tests microbiologiques dde tests microbiologiques d’’orientationorientation

-- CritCritèères dres d’’identification insuffisants pour confirmer la identification insuffisants pour confirmer la 
prpréésence dsence d’’une substance si utilisation dune substance si utilisation d’’une seule une seule 
longueur dlongueur d’’onde onde –– nnéécessitcessitéé de la prise dde la prise d’’un spectre UV un spectre UV 
grâce grâce àà un dun déétecteur tecteur àà barettebarette de diodesde diodes
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Dans les annDans les annéées 90es 90

Apparition du couplage HPLC avec les dApparition du couplage HPLC avec les déétecteurs de masse tecteurs de masse 
de type de type «« QuadripôleQuadripôle »»

•• Combinaison du pouvoir de sCombinaison du pouvoir de sééparation de la paration de la 
chromatographie liquide et de lchromatographie liquide et de l’’information structurale information structurale 
ggéénnéérréée par le spectrome par le spectromèètre de massetre de masse

•• Premiers couplages de type Premiers couplages de type «« ThermosprayThermospray »» ou ou 
«« ParticleParticle beambeam »» limitlimitéés s àà quelques familles quelques familles 
dd’’antibiotiques antibiotiques àà polaritpolaritéé compatible avec les conditions compatible avec les conditions 
chromatographiqueschromatographiques

•• Sources dSources d’’ionisation ionisation àà pression atmosphpression atmosphéérique rique 
«« ElectrosprayElectrospray »» et et «« Ionisation chimique Ionisation chimique àà pression pression 
atmosphatmosphéérique (APCI)rique (APCI) »» : : éélargissement du spectre largissement du spectre 
dd’’ionisationionisation

•• SpectromSpectroméétrie de masse en tandem (LCtrie de masse en tandem (LC--MSMS)MSMS)
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SchSchéématiquement matiquement …… la dla déétection analytique devient tection analytique devient 

0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20
Temps (minutes)

m
Vo

lts

SDZ

SMR

SMT
SDTZ

SME

SMZ

SDMX

((DDéérivatisationrivatisation))

InjectionInjection

ExtractionExtraction

PurificationPurification
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O

O

+ RNH2

+ H2O

OH
O

R-N

COOH

Fluorophor

Produits d’hydrolyse
(non fluorescents)

Fluorescamine
(non fluorescent)

t1/2
100-500 msec

t1/2
5-10 sec

DDéétection de sulfamides par fluorescencetection de sulfamides par fluorescence

La dLa déétection analytique tection analytique –– 77
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Elimination des antibiotiques dans le laitElimination des antibiotiques dans le lait

Dosage de la Dosage de la sulfamsulfamééthazinethazine dans le lait aprdans le lait aprèès s 
traitement intratraitement intra--ututéérin au rin au SulfaphSulfaphéénicolnicol®®

Pathologie : métrite
Vaches traitées : 4
Traitement : 1 * 75 ml de Sulfaphénicol®

2 * 75 ml de Sulfaphénicol® (6 jours
d’intervalle)

Dose recommandée : 30 à 50 ml dans l’utérus
Composition : par ml : 100 mg de sulfadimidine

5 mg de chloramphéncol
Délai préconisé : aucune indication (Compendium 

Médicaments Vétérinaires 1993)
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Elimination des antibiotiques dans le laitElimination des antibiotiques dans le lait
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La dLa déétection analytique tection analytique –– 1010

AvantagesAvantages

Temps de prTemps de prééparationparation

Multi rMulti réésidussidus

Multi matricesMulti matrices

FiabilitFiabilité

DDéésavantagessavantages

Investissement Investissement éélevlevéé

CompCompéétences techniquestences techniques

é



45

N
ationale R

eferentie L
aboratoria -M

elk en Z
uivelproducten

L
aboratoire N

ational de référence –
L

ait et produits laitiers

Les antibiotiques dans le lait

La législation
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La lLa léégislation gislation –– 11

Quelques textes europQuelques textes europééens de base (modifications ens de base (modifications 
ultultéérieures ou globalisation rieures ou globalisation àà intintéégrer) :grer) :

•• RRèèglement (CEE) nglement (CEE) n°°2377/90 du Conseil 2377/90 du Conseil éétablissant tablissant 
une procune procéédure communautaire pour la fixation des dure communautaire pour la fixation des 
limites maximales de rlimites maximales de réésidus de msidus de méédicaments dicaments 
vvééttéérinaires dans les aliments drinaires dans les aliments d’’origine animaleorigine animale

•• DDéécision 91/180/CEE de la Commission arrêtant cision 91/180/CEE de la Commission arrêtant 
certaines mcertaines mééthodes d'analyse et de test du lait cru thodes d'analyse et de test du lait cru 
et du lait traitet du lait traitéé thermiquementthermiquement

•• Directive 92/46/CEE du Conseil arrêtant les rDirective 92/46/CEE du Conseil arrêtant les rèègles gles 
sanitaires pour la production et la mise sur le sanitaires pour la production et la mise sur le 
marchmarchéé de lait cru, de lait traitde lait cru, de lait traitéé thermiquement et thermiquement et 
de produits de produits àà base de laitbase de lait

•• Directive 96/23  Directive 96/23  …….
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La lLa léégislation gislation –– 22

RRèèglement (CEE) nglement (CEE) n°°2377/90 du Conseil 2377/90 du Conseil éétablissant une tablissant une 
procprocéédure communautaire pour la fixation des limites dure communautaire pour la fixation des limites 
maximales de rmaximales de réésidus de msidus de méédicaments vdicaments vééttéérinaires rinaires 
dans les aliments ddans les aliments d’’origine animaleorigine animale

4 classes de substances :

Annexe I : LMR définitives

Annexe II : pas de LMR nécessaires

Annexe III : LMR provisoires

Annexe IV : pas de LMR possibles, donc interdits

Pour être utilisables, les antibiotiques doivent 
appartenir à une des trois premières classes.
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ANNEXE I

Liste des substances pharmacologiquement actives pour lesquelles des limites maximales de résidus ont
été fixées

1. Médicaments anti-infectieux

1.1. Agents chimiothérapeutiques

1.1.1. Sulfamides

Substances pharmacologiquement
active

Résidu
marqueur

Espèces animales LMR Denrées cibles Autres
dispositions

Toutes les substances du groupe des
sulfamides

Substance
parentale

Toutes les espèces
productrices
d’aliments

100 µg/kg Muscles, foie,
reins, tissus
adipeux

(1)

1.2. Antibiotiques

1.2.1. Pénicillines

Substances pharmacologiquement
active

Résidu
marqueur

Espèces animales LMR Denrées cibles Autres
dispositions

1.2.1.2. Ampicilline Substance
parentale

Toutes les espèces
productrices
d’aliments

50 µg/kg Muscles, foie,
reins, tissus
adipeux

4 µg/kg Lait

1.2.1.6. Dicloxacilline Substance
parentale

Toutes les espèces
productrices
d’aliments

300 µg/kg Muscles, foie,
reins, tissus
adipeux

30 µg/kg Lait

(1) : Le total combiné des résidus de toutes les substances ne doit pas dépasser 100 µg/kg
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DD’’un point de vue lun point de vue léégislatif : le rgislatif : le rèèglement 2377/90 glement 2377/90 ––
quelques exemplesquelques exemples

IVdéfinitifinterditChloramphénicol (phénicols)
IVdéfinitifinterditDapson
IVdéfinitifinterditNitro-imidazoles (ronidazol, metronidazol, ..)
IVdéfinitifinterditNitrofuranes (furazolidon, …)
Idéfinitif75Marbofloxacine (quinolones)
Idéfinitif1.500Néomycine + framycétine (aminoglycosides)
Idéfinitif200Streptomycine (aminoglycosides)
Idéfinitif50Tylosine (macrolides)
Idéfinitif200Spiramycine (macrolides)
Idéfinitif100Sulfaméthazine (sulfamides)
Idéfinitif 150Lincomycine (lincosamides)
Idéfinitif100Oxytétracycline (tétracyclines)
Idéfinitif30Cloxacilline (β-lactames)
Idéfinitif4Benzylpénicilline (β-lactames)

Classe (annexe)StatutLMR (µg/kg)Antibiotique
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Les antibiotiques dans le lait

En Belgique
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Substances inhibitrices – 03/10/1994

ÉÉpreuve de spreuve de séélectionlection
Tube Tube –– Microplaque

InhibitionInhibition CroissanceCroissance
NNéégatif gatif -- Pas de pPas de péénalisation nalisation 

Microplaque
10 minutes 10 minutes àà 8080°°CC

ÉÉpreuve de confirmationpreuve de confirmation
Tube Tube –– Microplaque

NNéégatif gatif -- Pas de pPas de péénalisationnalisation
Substances inhibitrices naturelles

CroissanceCroissance
Substances inhibitrices naturellesMicroplaque

PPéénalisation sulfamidesnalisation sulfamides

ββ--lactameslactames
BoBoîîtes de ptes de péétritri

En prEn préésence de sence de ppéénasenase

CroissanceCroissance

PenPen < 4 < 4 µµgg/kg/kg PenPen < 4 < 4 µµgg/kg/kg

AA : la zone d: la zone d’’inhibition disparainhibition disparaîît en prt en préésence de sence de ppéénasenase
BB : la zone d: la zone d’’inhibition se rinhibition se réétrtréécit en prcit en préésence de sence de ppéénasenase
CC : pas de zone d: pas de zone d’’inhibition ou zone dinhibition ou zone d’’inhibition identique en inhibition identique en 

prpréésence de sence de ppéénasenase

A A B C

InhibitionInhibition

SulfamidesSulfamides
Tube Tube –– MicroplaqueMicroplaque

En prEn préésence de sence de pp--ABAABA

InhibitionInhibition

Autres Autres 
substances inhibitrices

PenPen + autres + autres 
substances inhibitrices substances inhibitricessubstances inhibitrices

PPéénalisation nalisation 
PPéénicilline + autre

PPéénalisation nalisation 
PPéénicilline

PPéénalisation nalisation 
Autres

Pas de pPas de péénalisation nalisation 
nicilline + autrenicilline Autres
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Lait cruLait cru
Delvotest MCSDelvotest MCS

NNéégatif gatif -- Pas de pPas de péénalisation nalisation 

10 minutes 10 minutes àà 8080°°CC
Delvotest MCSDelvotest MCS

ββ--lactameslactames
Delvotest MCSDelvotest MCS

En prEn préésence de sence de ppéénasenase
10 minutes 10 minutes àà 3030°°CC

InhibitionInhibition

NNéégatif gatif -- Pas de pPas de péénalisationnalisation
Substances inhibitrices naturellesSubstances inhibitrices naturelles

PPéénalisationnalisation

ββ--lactameslactames
Delvotest MCSDelvotest MCS

Dilution 1:1Dilution 1:1

CroissanceCroissance

CroissanceCroissanceInhibitionInhibition

CroissanceCroissance

Inhibition Inhibition 

Inhibition Inhibition 
PPéénalisation nalisation ββ--lactameslactames

CroissanceCroissance
NNéégatif gatif -- Pas de pPas de péénalisation nalisation 
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ÉÉpreuve de confirmationpreuve de confirmation
BetaBeta S.t.a.r.S.t.a.r.

RRéésultat positifsultat positif

ÉÉpreuve de spreuve de séélectionlection
CopanCopan MTMT NNéégatif gatif -- Pas de pPas de péénalisation nalisation 

PPéénalisation nalisation ββ--lactameslactames

10 minutes 10 minutes àà 8080°°CC
CopanCopan MTMT

RRéésultat nsultat néégatifgatif

NNéégatif gatif -- Pas de pPas de péénalisationnalisation

ββ--lactameslactames
CopanCopan MTMT

En prEn préésence de sence de ppéénasenase
10 minutes 10 minutes àà 3030°°CC

InhibitionInhibition

CroissanceCroissanceInhibitionInhibition

CroissanceCroissance

Inhibition Inhibition 

PPéénalisation nalisation ββ--lactameslactames

CroissanceCroissance
NNéégatif gatif -- Pas de pPas de péénalisation nalisation 
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2 Contrôles mensuels             Absence                      Pas de pénalisation
Présence 1 BEF/litre sur les litres

du mois (2,5 €/100 litres)

En cas de récidive endéans les 6 mois (espacée de minimum 8 jours) :

Doublement de la pénalisation (2 BEF/litre sur les
litres du mois – 5,0 €/100 litres)
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Chaque collecte                       Absence                   Pas de pénalisation
Présence 29,75 €/100l sur les 

litres
du jour

En cas de résultat défavorable : avis spécifique envoyé à l’unité de production 
(arrêté royal du 21 décembre 2006 article 7 § 2, relatif au contrôle de 
la qualité du lait cru et à l’agrément des Organismes 
Interprofessionnels)

En cas de mauvais résultat : suspension de livraison – levée de la suspension 
après accompagnement de l’unité de production

En cas de 4 résultats positifs au cours de 12 mois : interdiction de livraison
Dans ce cas, à la demande de l’unité de production, visite d’un représentant 

de l’OI et de l’acheteur pour vérifier le suivi des mesures correctives 
proposées

Levée de l’interdiction lorsque le résultat est à nouveau favorable et que le 
rapport d’évaluation de la de la visite est positif.

(Arrêté ministériel portant approbation du document établi par les OI agréés 
en ce qui concerne les modalités du contrôle de la qualité du lait cru 
de vache – 1er février 2007 – MB du 16 février 2007)
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Les antibiotiques dans le lait
Quelques chiffres 

provenant de ’OI de Battice
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Rapport annuel CBL 2006 – Année d’activité 2005
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Quelques chiffres Quelques chiffres –– 33
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Maximum : avril et août avec 100 %
Minimum : juillet avec 88,1 %

0 20 40 60 80 100 120

Janvier

Février

Mars

Avril

Mai

Juin

Juillet

Août

Septembre

Octobre

Novembre

Décembre
Total 
β-lactames

Rapport d’activités 2006 – Comité du lait de Battice
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En Novembre 2006 – comité du lait de Battice

contrôle officiel

58215 contrôles officiels
63 résultats positifs soit 0,108 %
62 positifs avec β-lactames soit 0,107 %

(réponse négative après ajout de pénicillinase)

monitoring tétracyclines

5948 contrôles spécifiques
4 résultats positifs soit 0,067 %

L’application du pourcentage « Tétracyclines » aux 
échantillons du mois de novembre conduirait à un nombre 
de non conformités de 100 sur 60.000 échantillons (60 % 
beta-lactames – 40 % tétracyclines)
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Conclusions Conclusions –– 1 1 

La filiLa filièère laitire laitièère dispose des outils pour garantir la re dispose des outils pour garantir la 
qualitqualitéé de son produit aux diffde son produit aux difféérents niveaux.rents niveaux.

Plus particuliPlus particulièèrement rement àà la ferme :la ferme :

•• LLéégislationgislation
•• Contrôle officiel uniforme en BelgiqueContrôle officiel uniforme en Belgique
•• Mise en place dMise en place d’’un monitoring complun monitoring compléémentairementaire
•• NNéécessitcessitéé de disposer dde disposer d’’outils analytiques proutils analytiques prééciscis
•• Mise Mise àà disposition ddisposition d’’outils simples et rapidesoutils simples et rapides

Mais attention :Mais attention :

Le premier filtre conditionne les rLe premier filtre conditionne les réésultats ultsultats ultéérieurs, rieurs, 
notamment en matinotamment en matièère de confirmationre de confirmation


