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ATELIER « TRANSFORMATION »
DEVENIR ET SUIVI DES ALCALOIDES AU COURS DU PROCEDE




IFBM : Institut Frangais des Boissons, de la Brasserie et de la Malterie
Institut technique francgais de la filiére (ITAI)

* Recherche & Développement

Qualification des matieres premiéres
* Qualification des produits phyto-sanitaires

Filiale Qualtech : analyses en
agroalimentaire (malterie, brasserie,
meunerie, analyse de contaminants

et pesticides, microbiologie, sécurité
alimentaire, biologie moléculaire,
nutraceutique, hydrologie, analyse
sensorielle...)

3P ESENTATION DE LA STRUCTURE

| & QUALTECH

* Etudes techniques
+ Consulting/ accompagnement de projets
 Formation

&

Firmes \ :
6 “

Qualtech

ch IFBM

Bio-protection & maladies au champ

Qualité sanitaire & technologique
matiéres premieres

Procédés maltage et brassage
Environnement et économie d’énergie

Graines germées
Développement méthodes rapides

Observatoire annuel Qualité Sanitaire
Mycotoxines émergentes
CASDAR Mosa Hordeum (2014-2016)
CASDAR ECO2MALT (2014-2016)
umT

*  UMT QUALMALT (2011-2015)

e UMT OPTIMALT (2017-2021)

*  UMT OPTIMALT 2 (2022-2026)
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INTRODUCTION Qualtech iFB

GENERALITES
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INTRODUCTION AUX ALCALOIDES DE L’'ERGOT

}2@&}12 ALCALOIDES DE LERGOT Qualtech

GROUPE

Ercotamine / Ercotaminine

TAM / TAM*

o]

o Mycotoxines produites par claviceps purpurea

o Contamination des céréales (seigle) -s‘j‘ k )
¥ ﬂ
o Toxiques et stables ”° t
] iﬁuﬂ Acide lysergique
H[.-' ‘.\_I
o Precurseurs de substances psychoactives (LSD) s

H

Formule : C_;,_qI[_:_qN::D:,
MW : 581,7 g mol!
o Développement hétérogene au sein d’un échantillon de céréale cas:113-15-5/639-81-6
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GROUPE

INTRODUCTION AUX ALCALOIDES DE L'ERGOT
FIREGLEMENTATION Qualtech |

o Revision du reglement 1881/2006 (ajout de LMR)
o Collecte 2021 mise sur le marché au 01/01/2022

o Concerne la somme des 12 molécules

Alcaloides de I'ergot Teneur maximale réglementaire

Produits de mouture d’orge, de blé, d’épeautre et d’avoine 100 ua/k
(teneur en cendre < 900mg/100g) HO/Kg
Produits de mouture d’orge, de blé, d’épeautre et d’avoine 150 ua/k
(teneur en cendre > 900mg/100g) HO/kg
Grains d orge, Qe blé, d’épeautre et d’avoine destinés a la 150 uglkg
consommation directe

Produits de mouture de seigle

Seigle destinée a la consommation directe 900 Hglkg
Gluten de blé 400 ugl/kg
Préparation a base de céréales pour nourrissons et jeunes enfants 20 pglkg
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INTRODUCTION AUX ALCALOIDES DE L'ERGOT

FUREGLEMENTATION Qualtech

GROUPE

o Revision du reglement 1881/2006 (ajout de LMR)
o Collecte 2021 mise sur le marché au 01/01/2022

o Concerne la somme des 12 molécules ‘
A compter du 01/07/2024

Alcaloides de I'ergot Teneur maximale réglementaire Teneur maximale réglementaire

Produits de mouture d’orge, de blé, d’épeautre et d’avoine

(teneur en cendre < 900mg/100g) 100 gk 50 Lgkg
Produits de mouture d’orge, de blé, d’épeautre et d’avoine 150 ua/k )
(teneur en cendre > 900mg/100g) Hg/kg

Grains d orge, Qe blé, d’épeautre et d’avoine destinés a la 150 pgfkg )
consommation directe

Produits de mouture de seigle

Seigle destinée a la consommation directe 500 ugkg 250 kg
Gluten de blé 400 ugl/kg -
Préparation a base de céréales pour nourrissons et jeunes enfants 20 pg/kg -

«-» :inchangé
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INTRODUCTION Qualtech 1FBM

METHODE D’ANALYSE GROUPE
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UCTION AUX ALCALOIDES D'ERGOT

SE DES 12 ALCALOIDES D'ERGOT Qualtech iFBM

GROUPE

o Prise d’essai importante pour favoriser
un prélevement homogéne

o Analyse sur échantillon de céréales
broyé et homogénéisé

o Extraction par ajout de solvants
organiques
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UCTION AUX ALCALOIDES D'ERGOT

YSE DES 12 ALCALOIDES DE L’ERGOT Qualtech iFBM

GROUPE

o Agitation
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INTR DUCTION AUX ALCALOIDES D’ERGOT

\LYSE DES 12 ALCALOIDES DE L'ERGOT Qualtech iFBM

GROUPE

o Agitation

o Centrifugation
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: UCTION AUX ALCALOIDES D’ERC.%.OT ®
wSE DES 12 ALCALOIDES DE LERGOT Qualteeg;@ IFBM
2

=

o Agitation

o Centrifugation

o Filtration
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UCTION AUX ALCALOIDES D'ERGOT

SE DES 12 ALCALOIDES DE LERGOT Qualtech iFBM

GROUPE

o Purification par
SPE dispersive
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GROUPE _ 1

INTRODUCTION AUX ALCALOIDES D'ERGOT ——
$ANALYSE DES 12 ALCALOIDES DE L'ERGOT Qualteoh

o Purification par
SPE dispersive

o Concentration
par évaporation
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INTRODUCTION AUX ALCALOIDES D’ERGOT

YSE DES 12 ALCALOIDES DE L ERGOT Qualtech

GROUPE A

- ANAL

o Purification par
SPE dispersive

o Concentration
par évaporation

o Injection en
HPLC-MS/MS
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INTRODUCTION AUX ALCALOIDES D’ERGOT

SUANALYSE DES 12 ALCALOIDES DE L ERGOT Qualtech

Chromatogramme d’un échantillon de
seigle

Chromatogramme du méme échantillon
de seigle, contaminé artificiellement

GROUPE

RT:856 RT-885
SN:2552 SN 175
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GROUPE

INTRODUCTION AUX ALCALOIDES D'ERGOT ‘TN,
#ANALYSE DES 12 ALCALOIDES DE LERGOT Qualtech 11 DI
o LOD :1.33 pg/kg (Total : 16 pg/kg)
o LOQ: 4 ugl/kg (Total : 48 pg/kg)

o Accréditation COFRAC

o Participation au circuit BIPEA
« Contamination artificielle homogéne d’échantillons de céréales

12 laboratoires participants en moyenne
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INTRODUCTION Qualtech 1FBM

DE ORGE A LA BIERE
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GROUPE

WRGEAU MALT (1ERE TRANSFORMATION)  Quialtech iFBM

Maltage : germination sous conditions contrélées et maitrisées pour rendre
« accessibles » les réserves du grain...

Orge Trempe Germination Touraillage

Arrét germination

« Que se passe t’il ? * Lavage de l'orge * Production d’enzymes ,
) ) . , + Séchage
* Hydratation grain » Actions d’enzymes
S . . . . »  Couleur
* Initiation germination » Degradation de proteines . Ardmes

Hydrolyse de parois cellulaires Préserver enzymes




GROUPE

LT A LA BIERE (2EME TRANSFORMATION) QuaITeCh iFB M
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ETUDE 2014

De I'orge a la biere
Brasseurs & Malteurs de France




ETUDE DE LORGE A LA BIERE (2014) Qualtech iFBM

STRATEGIE EXPERIMENTALE
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- EQUIPEMENTS ET ANALYSES @®
*MEDWRES DE FABRICATION Qualtech IFBM

r Quantification des 12 alcaloides d’ergot

Contamination
| artificielledetorge | Maltage N Brassage »
par des sclerotes

Sans sclérotes

Avec sclérotes
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ETUDE DE LORGE A LA BIERE (2014) Qualtech iFBM

RESULTATS
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SE DES SCLEROTES Qualtegh iFBM

Ergosinine Ergometrine | Ergometrinine | Ergocristine | Ergocristinine
(Hg/kg) (Hg/kg) (Hg/kg) (uglkg) (uglkg)

Ergotamine | Ergotaminine | Ergocryptine |Ergocryptinine] Ergocornine | Ergocorninine Ergosine
(Hg/kg) (Hg/kg) (Hg/kg) (Mglkg) (uglkg) (Mg/kg) (Ha/kg)
nd nd nd nd

Sclérote - 1 Noir

violacé petite taille nd <og [I 268
Selérote =2 Noir u 130 39 nd nd 2% 12 183 23 <loq
taille moyenne

Selérote =3 Brun nd nd nd nd 287 124 548 95 482
noir grande taille

Moyenne des trois 130 39 nd nd 156 68 253 59 375
sclérotes

* Les sclérotes « contiennent » les alcaloides d’ergot, majoritairement TAM > CRI
» Les formes ergopept « ine » sont plus abondantes que les ergopept « inine »
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MALTERIE IFBM

Qualtech [FBM

B Nettoyage/Calibrage

B Trempe : 4 bacs indépendants (possibilité de
diagrammes de trempe différents). Capacité
totale 100g-30kg. Contrble de température et
d’hygromeétrie

B Germination : Barillet rotatif,
capacité totale de 75 kg orge total. Controle de
température et d’hygrométrie

B Touraillage : 2 tourailles de capacité
de 10-20 kg. Contrble de température (50-
90°C), ventilation et évacuation air humide

B Dégermage : vis sans fin




| artificieledelorge |

MENTS ET ANALYSES

MEDIAIRES DE FABRICATION

Qualtech [[FBM
]

Quantification des 12 alcaloides d’ergot

Contamination

par des sclérotes

Sans sclérotes

Avec sclérotes

Sans sclérotes

Avec sclérotes

< Sans sclérotes

Avec sclérotes

Sans sclérotes

Avec sclérotes
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GROUPE

7,R'SULTATS d
EVEMENTS AU COURS DU MALTAGE Qualtech IFBM

* Un échantillon dont les sclérotes ont été éliminés
g/kg g/kg g/kg g/kg g/kg g/kg g/kg g/kg g/kg g/kg g/kg g/kg
H 20 <log <log nd <log nd | 10 nd | 12 nd

Eau de trempe
1ére sous eau

<log <log

nd nd nd nd nd nd nd nd nd nd nd nd

Fin de trempe I] 30 Il 20 nd nd <log <log I] 33 Il 20 <log nd
Fin germination [| 64 I] 35 I:| 124 [| 66 l:|169 n 100 [| 79 H 40 Il 21 nd
Radicelles 262 l:|162 [| 62 n 51 I:| 98 [| 87 [| 65 [| 86 [| 58 [| 86

I] 131 n 54 ” 31 Il 19 n 83 [| 46 273 I:| 126 H 53 II 18

» Un échantillon avec sclérotes
g‘:g::;::zt":s“:; EI] 2167 I] 2054 I] 441 I] 2110 ,, n 1843 2311 I] 722 I]2639 [| 1099
.164 ﬂ2128 [I 1357 H 933 n 1847 6 1383 1161 H 43 o ﬂ 1521

» Légere contamination de I'orge, du malt vert, des radicelles et du malt par contact des grains sains avec les sclérotes
» Les radicelles sont plus contaminées car plus humides et plus actives physiologiquement..
» Pas d’élimination significative dans cet essai (hétérogénéité, incertitude de dilution...)
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Malt préléevement
avec sclérotes 1%
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WOBRASSERIE IFBM

B |

Qualtech [FBM

Brasserie 20L
M Capacité de 20L par brassin
B Fermenteurs dédiés
M Filtration cartouche

Brasserie 1 hL
M Infusion et décoction

M Filtration maische : Cuve filtre ou
filtre presse MEURA2001

B Fermentation : fermentation 30-
200L, controle de la température et
de la pression

B Filtration biere : filtration Kieselguhr
ou cartouche




A\T

MENTS ET ANALYSES @
EDIAIRES DE FABRICATION Qualtech IFBM

GROUPE

Quantification des 12 alcaloides d’ergot

Contamination
| arificieledelorge | Maltage 0 Brassage »
par des sclérotes

Sans sclérotes

Mout av/ap ébullition

Avec sclérotes

Sans sclérotes

Dréches

Avec sclérotes

< Sans sclérotes

Levure

Avec sclérotes

Sans sclérotes

Blere av/ap filtration

A 4

Avec sclérotes
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=R'_SULTATS

®
EVEMENTS AU COURS DU BRASSAGE Qualtech IFBM

Malt contaminé transformé en biere
(Hglkg) (nglkg) (nglkg) (nglkg) (Hglkg) (Hglkg) (Hglkg) (nglkg) (nglkg) (nglkg) (Hglkg) (Hglkg)
LEU AL 164 2128 1357 933 1847 1364 4116 1383 1161 43 4210 1521
avec sclérotes 1%
Mm ﬂ 1515 H 842 H 706 H 1146 [| 1515 I]2237 H 1357 ” 552 247 [|2600 I]2247
9 12 2% 16

HIoUE avant I 23 15 35 16 %4 62 12 78
ébullition
WIoU Gpres P 11 15 12 35 16 99 70 13 87 18 11
ébullition
90 ‘ 50 ‘ 48 31 | 65 | 70 255 121 ‘ 104 99 | 88 | 62
Biére avant
11 <log <log <log 22 17 60 48 38 69 9 <log
Biére aprés
14 <log <log <log 24 21 71 51 43 76 10 <log

 Faible taux de transfert des alcaloides des sclérotes présentes dans le malt vers la biere
 Forte rétention des toxines dans les dréches
 Lébullition du mo(t ou la filtration biere ne détruisent pas les toxines
 Lalevure va concentrer une partie des alcaloides présents dans le mo(t

J
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RESULTATS °
& FENDANCES IDENTIFIEES Qualtech

GROUPE

D’apres les résultats de cette étude sur une orge artificiellement contaminée
o Calibrage / nettoyage : premier levier contre les sclérotes
« Sclérotes facilement éliminables par calibrage ou méme débordement en trempe si besoin

o Si des sclérotes restent présentes :

« Légére contamination et transfert des toxines par contact ou par dissémination de la poussiere
issue des sclérotes

o Si contamination des grains au cours du procédeé :

* Les toxines se retrouvent majoritairement dans les dréches, et peu de solubilisation dans la biere
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ETUDE 2015-2021

Observatoire sanitaire
Euromalt

_— ]
EUROMALT




ETUDE EUROMALT

®
# CONTENU DE L'OBSERVATOIRE —» Qualtech

EUROMALT

o 100 -200 échantillons sont collectés par année de tous

les états membres de I'UE avec une production de malt Samples
significative et proportionnellement aux quantités produites number \ 4
(voir carte) Q- % scom @ Pe
o Les échantillons sont collectés par paires : un échantillon J o p
d'orge et son malt correspondant. Quelques paires de blé ¢ 2 3
et malt de blé sont également analyses. | o
_— '“‘C(jfci : Berlin WaTsaw
o Des échantillons de 10 kg sont analysés selon le /\C'U = )
protocole UE (Regulation (EC) 401/2006) par Qualicch & viewp
‘‘‘‘‘‘‘‘ O udapest
, . , . Milar ® A
o Les échantillons sont analysés en mycotoxines par Bucharest
LC-MS/MS dans le laboratoire accrédité ISO17025 Wise Ragne
arcelona Istanbi
Madrid
o Les échantillons sont analysés en métaux lourds par m
ICP-MS ERDF 2“2' Algiers Tunis




RECOLTE 2020 (N=116) = Quatech [FBM

EUROMAILT

ORGE MALT

Nombre
d’échantillons

Nombre
d’échantillons

Concentration des 12 alcaloides d’ergot (ug/kq) de I'orge au malt
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i 01 1 — Qualict T

EUROMAILT

Nombre O RG E

d’échantillons Nombre
d’échantillons

MALT

Concentration des 12 alcaloides d’ergot (ug/kq) de I'orge au malt
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EUROMALT

. ETUDE EUROMALT - ®
ALOIDES DE LORGEAUMALT o Qualtech TFY

20 20 10

2015 2016 - 2017 - 2018

2 Quantification des alcaloides
d’ergot (ug/kg)
Remarque : ne sont représentés que

les échantillons dont la quantification
est significative (>LQ)

ELEWGE  ORGE (médiane)
2019 w2020 2021 MALT (médiane)
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ETUDE EUROMALT

®
# PREMIERES TENDANCES > Qualtech

EUROMALT

o Peu d’échantillons dans cet observatoire montrent une concentration significative en
alcaloides d’ergot

o Globalement, il semble que les alcaloides baissent de I'orge au malt quelle que soit Ia
molécule

o Certaines observations montrent que tout n’est encore pas compris
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SMERCI POUR VOTREATTENTION!  Quualtech iF

GROUPE

CONTACT
IFBM
Sophie Schwebel, Responsable R&D

InstitutFrancaisBrasserieMalterie

www.linkedin.com/company/ifbmnancy/

96 @

[ .inst .com/ifom. /
SOPhIe-SChWGbel@qualtech-groupe.com www.instagram.com/ifom.nancy

CONTACT
Qualtech — Sécurité Alimentaire (LSA)
Grégoire Delannoy, Responsable adjoint LSA

QualtechVandoeuvre

OQ

www.linkedin.com/company/groupe-qualtech/

' ltech- :
gregoire.delannoy@qualtech-groupe.com qualtech-groupe.com
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