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| Introduction

Les fabricants des produits alimentaires doivent s’assurer que les mesures de maitrise mises en place pour traiter les
dangers présents dans leurs procédés soient efficaces et qu’elles atteignent le niveau de sécurité ciblé.

Les études de validation fournissent des éléments de preuve solides qui prouvent d’une fagon robuste et documentée
que les mesures de maitrise d’un danger, lorsque le procédé est exécuté dans les conditions les plus défavorables, sont
efficaces pour maitriser le danger.

Si 'étude de validation démontre que la mesure de maitrise n’est pas capable de maitriser le danger avec le résultat
souhaité, le fabricant doit, dans ce cas, modifier la mesure de maitrise et refaire la validation jusqu’a qu’elle soit
effective.

La vérification, quant a elle, est le moyen de connaitre qu’un procédé fonctionne comme prévu. Elle permet de s’assurer
que le procédé validé est toujours sous maitrise (controle).

Précision du terme « validation »

La validation est devenue depuis quelques années un aspect important dans la maitrise de la sécurité des denrées
alimentaires. Ce concept, utilisé depuis longtemps dans certains secteurs d’activité comme I'industrie pharmaceutique,
fait désormais partie des exigences incontournables des référentiels utilisés en agroalimentaire.

Définitions proposées

Dans la norme ISO 22000, la validation concerne les mesures de maitrise essentielles, c’est-a-dire celles qui vont
permettre de prévenir un danger significatif ou le réduire a son niveau acceptable.

Validation (I1SO 22000) :

Obtention de preuves démontrant qu’une mesure de maitrise (ou une combinaison de mesures de maitrise) permettra

de maitriser efficacement le danger significatif lié a la sécurité des denrées alimentaires.

Note 1 a l'article : La validation est réalisée au moment de la conception d’une combinaison de mesures de maitrise, ou

lorsque des modifications sont apportées aux mesures de maftrise mises en ceuvre.

Note 2 a l'article : Des distinctions sont faites dans le présent document entre les termes validation, surveillance et

vérification :

> la validation est réalisée en amont d’une activité et fournit des informations sur la capacité a obtenir les résultats
escomptés ;

> la surveillance est réalisée au cours d’une activité et fournit des informations a des fins d’intervention dans un
intervalle de temps spécifié ;

> la vérification est réalisée en aval d’une activité et fournit des informations a des fins de confirmation de la
conformité.

Cette définition est assez claire et permet de positionner les trois concepts sur une échelle de temps :
1) AVANT la production : je valide
2) PENDANT la production : je surveille
3) APRES la production : le vérifie.

Le texte du Codex Alimentarius « Principes généraux d’hygiene alimentaire » a été mis a jour en 2020 (CXC 1-1969). Il
donne également une définition de la validation.

Validation (CXC 1-1969) :
Obtention de preuves selon lesquelles une mesure de maitrise ou une combinaison de mesures de maitrise,
correctement mise en ceuvre, permet de maitriser le danger en atteignant un résultat spécifié.
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Nous voyons bien que les deux définitions convergent.

D’autres référentiels de qualité et de sécurité des denrées alimentaires mentionnent la validation et la définition est
qguasiment toujours identique. Comme par exemple dans I'IFS Food :

Validation (IFS Food) :
Obtention de preuves qu’une mesure de maitrise ou que la combinaison de mesures de maitrise permet de maitriser le
danger d’une issue définie.

Ou dans le BRCGS :

Validation (BRC GS) :
Obtention de preuves, grace a I'apport de preuves objectives, qu’un contréle ou une mesure, s’ils sont correctement
mis en place, peuvent déboucher sur le résultat spécifié.

| Rappels des exigences des référentiels

Dans le cadre de ce module de soutien, pour des raisons pratiques, nous n’étudierons que les exigences des documents
du Codex Alimentarius sur les principes généraux d’hygiéne et de la norme ISO 22000 sur le management de la sécurité
des denrées alimentaires. Cependant, comme nous venons de le voir dans les définitions, les exigences s’appliquent
également aux dispositifs de certifications privées comme I'IFS ou le BRCGS.

La notion de validation dans les textes du Codex Alimentarius

Le document relatif aux principes généraux d’hygiene alimentaire évoque la notion de validation a plusieurs endroits.
Tout d’abord a I'étape 8 (Principe 3) qui concerne la fixation de limites critiques validées pour chaque CCP.

Extrait :

Les limites critiques des mesures de maitrise a chaque CCP devraient étre spécifiées et validées de maniére scientifique
afin de démontrer qu’elles permettent de maitriser les dangers a un niveau acceptable si elles sont mises en ceuvre
correctement. La validation des limites critiques peut inclure la réalisation d’études (par exemple, études sur
I'inactivation microbiologique). Les exploitants du secteur alimentaire ne seront pas toujours tenus de mener ou de
commander eux-mémes les études de validation des limites critiques. Ces limites critiques pourraient se fonder sur la
littérature existante, les réglementations ou les directives émanant d’autorités compétentes ou sur des études menées
a bien par des tiers, par exemple des études réalisées par un fabriquant de matériel en vue de déterminer la durée, la
température et I'épaisseur de couche adéquates pour la torréfaction a sec des fruits a coque. La validation des mesures
de maitrise est décrite plus en détail dans le document Directives relatives a la validation des mesures de maitrise de la
sécurité alimentaire (CXG 69 — 2008).

Ceci est une évolution par rapport a la version précédente de 2003 qui n’abordait pas directement la validation les
limites critiques. C’est néanmoins tout a fait cohérent de demander a ce que les limites critiques soient validées. La
norme ISO 22000 exigence que les limites critiques au niveau des CCP et des critéres d’action pour les PRPO (notion non
abordée par le Codex Alimentarius) doivent étre spécifiés. Les raisons de leur détermination doivent étre maintenues
sous forme d’informations documentées.

Les limites critiques au niveau des CCP s’appliquent évidemment sur la mesure de maitrise. C'est donc tout a fait
cohérent de demander a ce que les limites critiques soient validées, ce qui revient a justifier de leur choix.

Dans la suite du document, la validation est également abordée a I'étape 11 (Principe 6) qui concerne la validation du
plan HACCP et procédures de vérification.
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Extrait :

Validation du plan HACCP :

Avant que le plan HACCP ne puisse étre implémenté, sa validation est requise. Celle-ci consiste a faire en sorte que
I'ensemble des éléments ci-aprés soient en mesure d’assurer la maitrise des dangers significatifs pertinents pour
I'entreprise alimentaire : identification des dangers, des points critiques pour la maitrise, des limites critiques, des
mesures de maitrise, de la fréquence et du type de surveillance des CCP, des actions correctives, de la fréquence et du
type de vérification, et du type d’information a enregistrer.

La validation des mesures de maitrise et de leurs limites critiques s’effectue pendant le développement du plan HACCP.
La validation peut inclure un examen de la documentation scientifique, I'utilisation de modeéles mathématiques, la
réalisation d’études de validation et/ou I'utilisation de recommandations émanant de sources faisant autorité.

Lorsque des recommandations HACCP développées par des experts externes, et non I’équipe HACCP, ont été utilisées
pour établir les limites critiques, une attention particuliere devrait étre portée pour garantir que ces limites s’appliquent
pleinement a I'opération au produit ou au groupe de produits spécifiques pris en considération.

Pendant I'implémentation initiale du systéme HACCP et apres I’établissement des procédures de vérification, des preuves
devraient étre obtenues pendant I'exploitation afin de démontrer que la maitrise peut s’opérer de maniére cohérente
dans des conditions de production.

Toute modification ayant un impact potentiel sur la sécurité sanitaire des aliments devrait nécessiter un examen du
systéeme HACCP et, le cas échéant, une nouvelle validation du plan HACCP.

Nous voyons ici que la validation est plus large que celle relative aux limites critiques puisqu’elle aborde la totalité du
plan HACCP. Pour mémoire, le plan HACCP est selon le Codex Alimentarius un document ou ensemble de documents
préparés conformément aux principes HACCP en vue de garantir la maitrise des dangers significatifs dans I'entreprise
alimentaire.

La notion de validation dans I’'ISO 22000

Dans la norme ISO 22000, la notion de validation ne concerne que les mesures de maitrise (essentielles) pour les dangers
significatifs identifiés. Elle ne concerne donc pas les programmes prérequis (PRP) qui se basent généralement sur des
textes légaux et réglementaires ou sur des guides de bonnes pratiques d’hygiéne (GBPH) qui sont des textes « validés »
dans le cadre de leurs élaborations et avant leurs diffusions. Dans la pratique, il est fréquent que certains PRP fassent
néanmoins |'objet de validation, comme un nettoyage en place (NEP) par exemple.

Extrait :

Validation de la ou des mesures de maitrise et des combinaisons de mesures de maitrise :

L’équipe chargée de la sécurité des denrées alimentaires doit valider que les mesures de maitrise sélectionnées
permettent d’atteindre le niveau de maitrise prévu du ou des dangers significatifs liés a la sécurité des denrées
alimentaires. Cette validation doit étre réalisée avant la mise en ceuvre de la ou des mesures de maitrise et des
combinaisons de mesures de maitrise a inclure dans le plan de maitrise des dangers (voir 8.5.4), et suite a toute
modification apportée a celui-ci (voir 7.4.2, 7.4.3, 10.2 et 10.3). Lorsque le résultat de la validation indique que la ou les
mesures de maitrise ne permettent pas d’atteindre le niveau de maitrise prévu, I'équipe chargée de la sécurité des
denrées alimentaires doit modifier et réévaluer la ou les mesures de maitrise et/ou la ou les combinaisons de mesures
de maitrise. L’équipe chargée de la sécurité des denrées alimentaires doit maintenir la méthode de validation et les
preuves de la capacité de la ou des mesures de maitrise a atteindre le niveau de maitrise prévu sous forme d’informations
documentées.

NOTE : Une modification peut comprendre des changements au niveau d’une ou des mesures de maitrise (c’est-a-dire
les paramétres de processus, la rigueur et/ou leur combinaison) et/ou des changements dans les technologies de
fabrication des matieres premieres, les caractéristiques du produit fini, les méthodes de distribution et I'utilisation prévue
des produits finis.
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Cette exigence de validation (§8.5.3) apparait dans la norme :

> apres avoir identifié les mesures de maitrise essentielles et les avoir classées comme PRPO ou rattachées a un CCP
(§8.5.2.4).

> avant d’avoir déterminé des limites critiques pour les CCP et des critéres d’action pour les PRPO (§8.5.4.2).

Ce choix est discutable car dans les faits, et conformément au Codex Alimentarius, il convient d’avoir fixé les paramétres
relatifs a la (combinaison de) mesure de maitrise (critére d’action si la mesure de maitrise est un PRPO ou limite critique
si la mesure de maitrise est rattachée a un CCP).

Dans la norme ISO 22000, c’est bien de la responsabilité de I’équipe chargée de la sécurité des denrées alimentaires de
valider les mesures de maitrise essentielles.

| Et dans la pratique ?!

Pourquoi faire une validation de procédés ?

Comme nous l'avons vu, les référentiels demandent de valider les procédés et/ou les limites critiques aux CCP et/ou les
(combinaisons de) mesures de maitrise.

Le moyen le plus robuste pour garantir la sécurité des denrées alimentaires est de disposer d’un procédé maitrisé. Il
convient donc de :

> Connaitre les parametres et caractéristiques critiques du procédé ;

> Travailler dans de conditions contrélées ;

> Valider I'efficacité du procédé.

C’est via la validation de procédés qu’il est possible de démontrer que le procédé de fabrication répond a certains
paramétres de maitrise avec le niveau de confiance recherché.

Une fois la validation réalisée, selon un procédé conduit avec des parameétres contrélés, il sera possible d’assurer et de
justifier la maitrise de la sécurité des fabrications.

Un dispositif de controle devra étre mise en place pour s’assurer que le procédé fonctionne toujours dans les mémes
conditions initiales, c’est-a-dire celles au moment de la validation et que, en conséquence, I'efficacité de notre procédé
sera toujours la méme.

Quels procédés /| mesures de maitrise peuvent faire I’objet d’une
validation ?

Plusieurs procédés ou mesures de maitrise peuvent faire I'objet d’une validation au sein des entreprises
agroalimentaires comme par exemple :

Les traitements thermiques pour des produits a faible activité d’eau (Aw) ;

Les procédés thermiques pour destruction / réduction de pathogénes (stérilisation, pasteurisation) ;

Les traitements non thermiques (pascalisation ou High Pressure Processing) ;

Les procédés de nettoyage permettant la maitrise des allergénes ;

Les procédés de désinfection (microbiologie et résidus de produits de désinfection) ;

Les pratiques vis-a-vis de la teneur en acrylamide dans un produit ;

Les détecteurs de particules métalliques ou rayons X.

V V. V V V V V

Types de Validation

Il existe différentes approches pour valider I'efficacité d’une (combinaison de) mesure de maitrise.
L’approche la plus adaptée sera choisie en fonction du type de procédé, du produit, du danger, de la mesure de maitrise,
du niveau des données analytiques historiques disponibles aupres de I'exploitant ainsi que de la qualité de celles-ci.
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Les principales approches pour mettre en place une validation sont diverses.

> Validation a partir des données historiques

Il est possible de valider un procédé a partir des données historiques. Pour pouvoir faire ce type de validation, il est
impératif d’évaluer si I'exploitant dispose de toutes les données historiques nécessaires pour procéder a la validation.
Dans ce cas-l3, il est important de s’assurer de la bonne lecture et d’'une bonne exploitation des données.

> Validation bibliographique

Il est envisageable de valider un procédé a partir de données de bibliographie scientifique (articles scientifiques, articles
et/ou guides de validation diffusés par les organismes publics).

Pour pouvoir faire une validation bibliographique, il est impératif que les études soient suffisamment robustes. Il est
également nécessaire de pouvoir démontrer que les conditions de la validation sont identiques ou plus sdres a celles de
I’étude scientifique en question.

> Validation au laboratoire
Ce type d’étude consiste a reproduire les conditions réelles au laboratoire pour évaluer la réduction ou suppression du
danger inoculé artificiellement.

> Des études menées sur ligne de fabrication :

Quand le procédé ne peut pas étre reproduit en laboratoire, les essais pour mener la validation devront étre conduits
sur la ligne de production. Par exemple, pour les validations de réduction microbienne liées a un traitement thermique
dans des produits a faible activité d’eau. La matrice sera inoculée avec une souche dite substitut (surrogate en anglais).
Le substitut est une souche non pathogene qui possede des caractéristiques de thermorésistante légérement plus
élevées a la souche a étudier. Il est important que la thermorésistance de la souche (substitut) soit Iégérement plus
élevée que celle de la souche pathogene a étudier, afin d’assurer la destruction de cette derniere. Des études de
résistance thermique se font en amont au laboratoire pour vérifier que la souche (substitut) utilisée sera adaptée a la
matrice et qu’elle est donc plus thermorésistante que la souche a étudier.

Etapes d’une validation

Les études de validation sont souvent des études complexes mais pas forcément compliquées !

Pour que la validation soit robuste et fiable, il est important que le protocole soit correctement défini. C'est un travail
qui doit étre mené par du personnel compétent et expérimenté.

Il demeure au minimum trois grandes étapes dans la validation des mesures de maitrise :

1. Rédaction d’un protocole de validation
La création du protocole est une étape cruciale. Il est important de prendre le temps de le définir afin qu’il
puisse répondre a I'objectif de la validation. Il faut prendre en compte tous les parameétres qui peuvent avoir
un impact sur la validation : le procédé, les valeurs critiques des parametres du procédé, le produit, les
équipements, les critéres de performance...

2. Mise en place du protocole
Une fois le protocole rédigé, il faudra planifier les essais pour mettre en ceuvre cette validation (inoculation
produit le cas échéant, mise en ceuvre des dispositifs d’enregistrements adaptés, conduites des essais sur
plusieurs productions...)

3. Etude de résultats et rapport de conclusions
Les résultats obtenus lors de la validation devront étre analysés et exploités. Avec les résultats obtenus il
conviendra de conclure si le procédé, la mesure de maitrise, la limite critique étudiés sont validés ou non
validés.
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Un rapport de validation sera rédigé a la fin de I'étude.

Le rapport de validation est un élément de preuve récapitulatif qui contient toutes les informations, données relatives
a la validation :

> L'objectif de la validation ;

Les criteres établis pour la validation ;

Les détails et caractéristiques du procédé ;

Les détails sur le produit ;

Les parameétres critiques et les valeurs de ceux-ci pendant la validation ;
Le matériel utilisé pour surveiller les paramétres critiques ;

Les incidents qui ont eu lieu pendant la validation ;

Les résultats obtenus ;

Les analyses de résultats ;

Les conclusions sur la validation (succés/échec)

V V.V V V V V V V

Ce document constituera des éléments de preuve qui pourront étre présentés aux clients et aux auditeurs qui évaluent
les systemes de management de la qualité et de la sécurité des denrées alimentaires. Ce document présentera les
méthodes utilisées et les résultats obtenus.

Conditions de réévaluation de la validation

Une réévaluation de la validation des mesures de maitrise peut se justifier quand un ou plusieurs des scénarii suivants
se produisent :

Les résultats ou la tendance des résultats ne sont pas conformes (résultats de vérification) ;

Changements dans le procédé qui peuvent affecter les résultats de la validation ;

Changements au niveau des produits qui peuvent affecter les résultats de la validation ;

Changements de I'emballage qui peut affecter les résultats de la validation ;

Changements dans le format qui peut affecter les résultats de la validation ;

Transfert du procédé vers un autre site de production ;

Modification du niveau acceptable d’un danger dans le produit fini ;

Apparition d’'un nouveau danger.

| EXEMPLE DE VALIDATION :

Validation d’un traitement thermique pour des produits a faible activité d’eau

Il est connu que la thermorésistante des microorganismes est plus élevée quand I'activité d’eau est plus faible. La
destruction thermique des microorganismes dans les matrices a faible activité d’eau, ne suit pas une courbe linéaire.
C’est pour cette raison que, pour ce type de produits, les validations sur la ligne de production sont préconisées.
Avant de lancer la validation, les valeurs des parametres les plus défavorables devront étre déterminés :

Temps de traitement thermique,

Température du traitement,

Points les plus froids de I'installation,

Température d’entrée du produit,

Quantité de produit dans le four,

V V.V V V V V V

V V. V V V V

La matrice a étudier sera inoculée avec la souche (substitut) du pathogéne a étudier a une concentration connue. Le
produit inoculé sera traité dans les conditions les plus défavorables de production. Un suivi des parameétres temps /
température sera réalisé par des enregistreurs de température diiment calibrés.

La différence entre le produit inoculé non traité et le produit inoculé traité permettra de connaitre et de vérifier la
réduction obtenue lors du traitement appliqué.
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Validation des procédés thermiques a partir de calculs effectués avec des données bibliographiques sur la résistance

des microorganismes et les températures réelles du procédé

Pour les produits dont I'activité d’eau est élevée, il est fréquent de procéder a des validations via des calculs

mathématiques.

Avec des sondes de température diment étalonnées, il sera possible de suivre les courbes temps / température dans

le point le plus critique du produit et du process. Les données seront analysées via des calculs mathématiques.

Les bactéries présentent des caractéristiques de thermorésistance qui déterminent leur comportement vis-a-vis de la

température a laquelle elles sont soumises : ce sont les valeurs D et z.

> D est le temps (en minutes) de réduction décimale, c’est-a-dire le temps nécessaire a une température donnée pour
détruire 10% de la population bactérienne,

> z (en °C) est la variation de température qui entraine une variation de D d’un facteur 10.

Ces caractéristiques varient selon I'espece bactérienne et selon I'aliment.

Exemple de dossier a utiliser pour la validation

Voir page suivante (insérer le poster en annexe)

Ce module de soutien a été écrit par Olivier BOUTOU avec I'aimable participation de

Fanny LE DOEUFF
Ingénieure validation des procédés

® Mérieux
NutriScences

SILLIKER

SILLIKER® Food Science Center - Mérieux NutriSciences
3, route de la Chatterie | 44800 Saint-Herblain | France
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