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Résumé

Cette revue explore les récents progrés dans I’analyse des mycotoxines, en mettant
I’accent sur les innovations dans la préparation des échantillons alimentaires. Les
mycotoxines, produites par les champignons, posent des menaces significatives pour la
sécurité alimentaire et la santé humaine. Des progres substantiels ont été réalisés dans le
perfectionnement des techniques analytiques, notamment la chromatographie, la
spectroscopie, les immunoessais et d’autres encore. Les améliorations des méthodes
d’extraction des échantillons et les avancées dans les technologies de détection, telles que les
spectromeétres de masse, les détecteurs de fluorescence et les capteurs électrochimiques, ont
toutes contribué a ameéliorer la précision, la sensibilité et I'efficacité de I'analyse des
mycotoxines. La revue évalue de maniére critique ces avancées, en tenant compte de leurs
implications pour les cadres réglementaires régissant la sécurité alimentaire et leur impact sur
les stratégies d’évaluation et de mitigation des risques. En fournissant un apercu détaillé¢ des
récents progres dans I’analyse des mycotoxines, la revue vise a équiper les chercheurs, les
régulateurs et les parties prenantes d’une compréhension actualisée de I’état actuel du
domaine tout en identifiant des voies pour la recherche future. A travers son examen
exhaustif, la revue vise a contribuer aux efforts continus visant & assurer la sécurité et
I'intégrité de la chaine d'approvisionnement alimentaire mondiale face a la contamination par

les mycotoxines.

Mots-clés : Mycotoxines, alimentation, préparation des échantillons, techniques analytiques,

technologies de détection, évaluation des risques.



Abstract

This review explores recent advancements in mycotoxin analysis, with a specific focus
on innovations in food sample preparation. Mycotoxins, produced by fungi, pose significant
threats to food safety and human health. Substantial progress has been achieved in refining
analytical techniques, including chromatography, spectroscopy, immunoassays, and others.
Improvements in sample extraction methods and advancements in detection technologies,
such as mass spectrometers, fluorescence detectors, and electrochemical sensors, have all
contributed to enhancing the accuracy, sensitivity, and efficiency of mycotoxin analysis. The
review critically evaluates these advancements, considering their implications for regulatory
frameworks governing food safety and their impact on risk assessment and mitigation
strategies. By providing a detailed overview of recent strides in mycotoxin analysis, the
review aims to equip researchers, regulators, and stakeholders with an up-to-date
understanding of the field’s current state while identifying avenues for future research.
Through its comprehensive examination, the review aims to contribute to ongoing efforts to
ensure the safety and integrity of the global food supply chain in the face of mycotoxin

contamination.

Key-words:  Mycotoxins, food, sample preparation, analytical techniques, detection
technologies, risk assessment.
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Introduction

Ces derniéres années, une prise de conscience accrue des effets néfastes des
mycotoxines sur la sécurité alimentaire et la santé publique a incité a une attention et a une
action renforcée pour améliorer les méthodes de détection et de mesure. Les mycotoxines sont
des composés nocifs ayant la capacité de contaminer divers produits agricoles tels que les
céréales, les noix, les fruits et les aliments pour animaux, ce qui présente des défis
significatifs pour toutes les parties prenantes impliquées dans la production alimentaire, la
réglementation et la consommation (Eskola et al., 2020 ; Belasli et al., 2023 ; Ben Miri et
al., 2024).

La nature omniprésente des mycotoxines signifie qu’elles peuvent infiltrer les denrées
alimentaires a n’importe quelle étape de la production, de la culture au stockage et a la
transformation. Leur présence dans les aliments et les aliments pour animaux pose des risques
multifacettes pour la santé humaine et animale, allant des effets toxiques aigus aux problémes
de santé chroniques (Kizis et al., 2021). La consommation d’aliments contaminés par des
mycotoxines peut entrainer une gamme de conséquences néfastes pour la santé, notamment
des troubles gastro-intestinaux, une suppression du systéme immunitaire, des lésions
neurologiques et méme le cancer (Agriopoulou et al., 2020). De plus, la contamination par
les mycotoxines compromet non seulement la santé humaine, mais impose également des
charges économiques aux producteurs et distributeurs alimentaires, car les lots contaminés
doivent souvent étre jetés ou rappelés, entrainant des pertes financieres et des dommages a la
réputation de la marque (Oswald & Massin, 2020 ; Modrzewska et al., 2022).

Face aux conséquences étendues de la contamination par les mycotoxines, il y a eu une
recrudescence des efforts pour faire progresser les techniques analytiques de détection et de
quantification de ces toxines. Les besoins actuels en matiere de détection des mycotoxines
sont motivés par la découverte réguliéere de mycotoxines émergentes aux profils de toxicité
incompletement caractérisés, ainsi que par la présence de composés modifies par les
processus métaboliques des plantes ou des denrées alimentaires, agissant parfois comme des
mycotoxines masquées. Ces défis sont exacerbés par la co-occurrence de multiples
mycotoxines et la complexité des matrices alimentaires, entrainant des difficultés dans leur
extraction (Wang et al., 2022).

Les approches analytiques actuelles, notamment chromatographiques et
immunologiques, offrent une haute spécificité et sensibilité, allant des tests rapides aux

dosages quantitatifs. Les methodes chromatographiques incluent la liquide haute performance
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(HPLC), ainsi que la spectrométrie de masse, permettant la détection simultanée de
multiplesMycotoxines dans diverses matrices alimentaires (Gupta et al., 2022 ; Li et al.,
2022 ; Abreu et al., 2023 ; Badji et al., 2023). Lesx méthodes immunochimiques, telles que
I’ELISA et les tests immunochromatographiques, offrent des solutions portables et rapides.
De plus, des approches novatrices telles que la spectroscopie NIR et Raman élargissent les
possibilités de détection. Les méthodes moléculaires, telles que la PCR en temps réel et le
séquencage de métabarcodes, permettent la détection précoce des moisissures producteurs de
toxines, contribuant ainsi a prévenir la contamination des denrées alimentaires (Huang et
al., 2021 ; Mayo et al., 2020 ; Cordeiro et al., 2021 ; Heuer et al., 2021). Par ailleurs, la
nanotechnologie a ouvert de nouvelles perspectives dans ’analyse des mycotoxines. Des
nanoparticules fonctionnalisées peuvent étre utilisées pour capturer sélectivement les
mycotoxines dans les échantillons alimentaires, offrant ainsi une sensibilité élevée et une
sélectivité améliorée. De plus, les nanomatériaux peuvent étre intégrés dans des dispositifs de
détection miniaturisés, permettant une analyse rapide et portable des contaminants
alimentaires (Shahdeo et al., 2022 ; Guan et al., 2023 ; Hu et al., 2023).

Cette revue exhaustive vise a explorer en détail les récents progrés dans 1’analyse des
mycotoxines, en mettant particuliérement 1’accent sur les innovations dans la préparation des
¢chantillons alimentaires. En se concentrant sur cette période critique, une vue d’ensemble
détaillée des dernieres méthodologies, technologies et tendances faconnant le paysage de
I'analyse des mycotoxines peut étre fournie. Cette approche ciblée permet une compréhension
compléte des techniques de pointe et de leurs applications dans la résolution des défis posés

par la contamination par les mycotoxines dans les aliments et les aliments pour animaux.

La compréhension de ces développements récents est d’une importance capitale pour
diverses parties prenantes, notamment les chercheurs, les professionnels de la sécurité
alimentaire et les organismes de réglementation. L amélioration continue des méthodes de
détection des mycotoxines est essentielle pour renforcer la précision, la sensibilité et
I’efficacité des analyses, permettant ainsi des stratégies de gestion des risques plus efficaces et
la protection de la santé publique. En explorant les avancées réalisées dans ’analyse des
mycotoxines au cours de cette période, les parties prenantes peuvent acquérir les
connaissances et les informations nécessaires pour rester informées des tendances et des

technologies émergentes dans le domaine.
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I. Généralités sur les mycotoxines

Les mycotoxines sont des métabolites secondaires ubiquitaires contaminant les denrées
alimentaires destinées a la consommation humaine et animale. Elles sont produites par des
moisissures potentiellement toxinogenes appartenant, essentiellement, aux genres Fusarium,
Aspergillus, Penicillium, Claviceps et Alternaria spp., infectant une large variété de denrées
alimentaires avant, aprés la récolte et au cours du stockage (Santos et al., 2022). Elles
contaminent de nombreux produits agricoles dont les céréales, les fruits secs, les épices, les
grains de café, les fruits, les légumes et les graines (Holanda et al., 2021 ; Bouelet Ntsama et
al., 2023 ; Hao et al., 2023 ; Salvatore et al., 2023). Les mycotoxines sont des molécules de
faible poids moléculaire (PM <1000 Daltons) de structures chimiques trés diverses selon leurs
voies de biosynthese (Ali et al., 2023 ; Ben Miri et al., 2024). 11 s’agit de composés dérivés
des acides aminés, d’autres des polycétoacides et d’autres sont des dérivés terpéniques
(Zebiri et al., 2020). Par ailleurs, il convient de préciser que plusieurs facteurs d’ordre
biologique, physique et chimique conditionnent la mycotoxinogénése (Lopes et al., 2023). La
nature et la quantité des mycotoxines produites dépendent des espéces fongiques, des
conditions écologiques et de la stabilit¢ de ces toxines dans les milieux alimentaires
(Mastanjevi¢ et al, 2023). En effet, les moisissures et mycotoxines se développent dans
certaines conditions particuliéres de température, d’humidité et de teneur de I’air en gaz. Ces
conditions sont propres a chaque espéce et varient d’une toxine a I’autre (G6kmen Ulger et
al., 2020 ; Li et al.,, 2021). Les mycotoxines sont les contaminants naturels les plus
fréquemment retrouvés dans 1’alimentation. Ces toxines sont trés résistantes aux différents

procédés de fabrication et de transformation des aliments (Delphine et al., 2021).
1.1. Les différents types de mycotoxines

Les aflatoxines, produites principalement par A. flavus et A. parasiticus, sont des
métabolites secondaires hypertoxiques que 1’on trouve généralement dans les céréales, le lait,
les fruits a coque et les graines oléagineuses (Ndiaye et al., 2022 ; Sohrabi et al., 2022). Les
aflatoxines sont légérement solubles dans I’eau, insolubles dans les solvants non polaires,
solubles dans les solvants organiques a forte polarité tels que le chloroforme et le chlorure de
sodium. Les ochratoxines sont produites par les Penicillium et Aspergillus, présentes dans des
produits tels que les céréales, le café, le cacao, les épices, la biere, le vin, les fruits secs et les
aliments pour animaux (Janik et al., 20020) et comptent plus de 10 dérivés. L’ochratoxine A

(OTA) est la mycotoxine la plus courante et la plus toxique. La tableau 1 fournit un apercu
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des principaux types de mycotoxines, especes fongiques, aliments contamines. L’OTA est au
moins dix fois plus toxique que OTB, OTC ou la citrine, et a été identifiee par le CIRC
comme un cancérogéne possible pour ’homme dans le groupe 2B. La patuline est une
mycotoxine produite principalement par Aspergillus et Penicillium, présente dans des fruits
tels que les raisins, les poires et les péches, en particulier les pommes. Elle est classée dans le
groupe 3 selon la classification des risques cancérogenes du CIRC. La patuline est hautement
toxique pour le foie, les reins, le tractus gastro-intestinal et le systéme immunitaire. Les
fumonisines (fumonisine B1 (FB1), fumonisine B2 (FB2) et fumonisine B3 (FB3)) sont des
métabolites secondaires cancérigenes et génotoxiques presents dans les aliments a base de
mais dans le monde entier, produits par Fusarium verticillioides et F. proliferatum (Bian et
al., 2023). Parmi ces especes, le zéaralénone (ZEA), un acide lactone macrocyclique
résorcyclique, est une mycotoxine cestrogéne non stéroidienne produite par les Fusarium.
L’Union européenne a déclar¢ que la teneur maximale en ZEA pour les grains non
transformés devrait étre de 100 pg/kg (CE, 2007). Le ZEA est présent dans 1’orge, le riz. Les
trichothécénes (C-4, C-15) sont divisés en trichothécenes macrocycliques et non
macrocycliques et sont généralement présents dans ’orge, le blé, le seigle, le mais et 1’avoine.
Tableau (I). Plus de 180 trichothécénes mycotoxines ont été identifiées au cours des 40
derniéres années, et son groupe époxy (C-12, C-13) est considéré comme responsable des
effets toxiques. Les signes cliniques de I’exposition aux trichothécénes sont : vomissements,
perte de poids, immunomodulation, coagulopathie (Gokmen Ulger et al., 2020). La Figure 1

fournit quelques exemples des structures de mycotoxines.
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Figure 1 .Les structures de mycotoxines les plus courantes (Ndiaye et al., 2022).

Tableau I. Principaux types de mycotoxines, espéces fongiques, aliments contaminés (Ben

Miri et al., 2024).

Mycotoxines

Especes fongiques

Aliments

contaminés

AFs

Trichothécénes (DON,

T2, HT2...)

OTA

FB

Patuline

ZEA

A. flavus, A. parasiticus, A. No-mius,
Penicilium.

F. graminrarum, F. culmorum, F.
sporotrichioides

A. ochraceus, P. nordicum, P. verrucosum, A.
carbonarius, A. niger, A. Alliaceus, A. terreus
F. moniliforme, F. \verticillioides, F.
Proliferatum.

A. cyclopium, P. expansum, P. granulatum,
Paecilomyces variorti.

F. graminearum, F. culmorum, F.

semitectum.

Céréales, fruits, fruits
secs, lait.

Céréales et
Iégumineuses.

Vin,

cacao, céréales.

raisins, café,

Céréales (mais).

Céréales et fruits.

Céréales.
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1.2 Biosynthése des mycotoxines

La biosynthese des mycotoxines est un processus complexe impliquant différentes
voies métaboliques et enzymes spécifiques, conduisant a la diversité structurelle de ces
toxines (Cighir et al., 2023). Elles sont dérivées de precurseurs du métabolisme primaire, tels
que I’acétyl-CoA, les acides aminés et les terpénes, et leur production est catalysée par des
enzymes telles que la polycétide synthase (PKS), la nonribosomal peptide synthase (NRPS) et
la deterpenes cyase (TC) (Modrzewska et al., 2022). Les genes codant pour ces enzymes sont
regroupés en clusters dans le génome fongique, cependant, la présence d’un cluster ne garantit
pas toujours la capacité d’un champignon a synthétiser une mycotoxine spécifique. De plus, la
production de mycotoxines est influencée par des facteurs environnementaux externes tels
que le pH, la température et la nature du substrat, ainsi que par des facteurs agronomiques et
de récolte (Li et al., 2021). La distribution géographique des principales mycotoxines varie
selon les régions du monde en raison des conditions climatiques et des pratiques agricoles
spécifiques a chaque région (Baddi et al., 2021 ; Leite et al., 2021).

= Voies des Pentoses phosphate
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Figure 2.Voies de biosynthese des mycotoxines (Ben Miri et al., 2024).
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1.3 Impact des Mycotoxines sur la santé humaine et les animaux d'élevage

L'impact aigu des mycotoxines sur la santé humaine est souvent observé sous forme
d'épidémies, principalement causées par les aflatoxines. Les symptomes de 1’aflatoxicose
comprennent l'cedéme, les convulsions, les vomissements et la jaunisse, pouvant entrainer une
insuffisance hépatique et méme la mort. Des épidémies d’aflatoxicose ont été signalées en
Inde, au Kenya, en Tanzanie et ailleurs, résultant souvent en de nombreux décées (Yu and
Ramos Pedroso, 2023 ). Les mycotoxines produites par Fusarium, telles que le DON et la
toxine T-2, peuvent également causer des problemes de santé graves, notamment des gastro-
entérites, des irritations et des hémorragies. Les effets toxiques aigus des fumonisines, bien
que moins graves, peuvent affecter plusieurs organes chez les animaux (Chen et al., 2021 ;
Dey et al., 2022 Ekwomadu et al., 2022). En revanche, la zéaralénone présente une toxicité
aigué relativement faible. Les études sur l'ochratoxicose aigué chez 1’homme sont
principalement basées sur des modéles animaux, montrant des effets toxiques significatifs,

notamment chez les chiens et les porcs (Dey et al., 2022 ; Papatsiros et al.,2023).

L’impact chronique sur la santé des fumonisines est significatif. Structurellement, elles
sont similaires aux sphingolipides, et la FB1 est neurotoxique, hépatotoxique et
néphrotoxique chez les animaux. Bien qu'il y ait suffisamment de preuves de la
cancérogénicité des fumonisines chez les animaux d'expérimentation, cette association n'est
pas encore claire chez les humains (Khoi et al., 2021). Des études épidémiologiques en Asie
et en Afrique du Sud ont révélé un lien entre les cancers de I'cesophage/du foie et 1’exposition
alimentaire aux fumonisines. Certaines études ont montré une teneur élevee en FB1 dans les
régimes alimentaires de certaines régions, avec des associations possibles entre I'AFB1 et le
cancer du foie, et entre la FB1 et le cancer de 1'cesophage (Claeys et al., 2020 ; Alvito et al.,
2022). Cependant, d'autres études sont nécessaires pour confirmer ces associations. Les
trichothécénes, notamment le DON, le T-2 et le NIV, peuvent provoquer des effets toxiques
graves chez I'homme, tels que des troubles gastro-intestinaux et une immunosuppression
(Janik et al., 2021 ; Chilaka et al., 2022 ; Pavlenko et al., 2024). Enfin, la zéaralénone, un
analogue de l'oestrogene, présente des effets néfastes sur le systeme reproducteur, y compris

une réduction de la fertilité et des anomalies hormonales (Ropejko et al., 2021).

Les mycotoxines produisent une large gamme d'effets nocifs chez les animaux.
L'impact économique des mycotoxines, di a la réduction de la productivité animale, a
l'augmentation de l'incidence des maladies (en raison de I'immunosuppression et des lésions
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des organes importants) et a la diminution de la capacité de reproduction, est bien plus éleve
que l'impact sur la mortalité animale. Les mycotoxines compromettent les fonctions de
différents organes et tissus & des concentrations plus faibles, notamment le systeme digestif,
les tissus rénaux ou hépatiques, ainsi que les systéemes neurologiques, reproducteurs et
immunitaires (Fang et al., 2022). Etant donné la grande variété d'aliments pour animaux
utilisés et les variations entre et au sein des animaux, la gravité de la mycotoxicose
alimentaire différe selon de nombreuses especes animales. Par exemple, les monogastriques
sont sensibles aux trichothécenes, tandis que les volailles et les ruminants semblent moins
sensibles & certains trichothécénes (Polak-Sliwifiska et al., 2021). Les volailles sont
également affectées de maniere défavorable par a la fois la T-2 et le DON mais sont trés
résistantes aux effets cestrogéniques du ZEA (Zhai et al., 2021). Bien que les symptomes des
aflatoxicoses varient selon I'espéce animale, certains symptdomes sont communs a tous les
animaux. L'aflatoxine peut causer des lésions hépatiques, une diminution des performances
reproductrices, une réduction de la production de lait ou d'ceufs, la mort embryonnaire, la
tératogénicité (anomalies congénitales), des tumeurs et une suppression de la fonction du
systeme immunitaire, méme a de faibles doses orales. Les animaux non sevrés peuvent étre
affectés par I'exposition a I'AFM1 et a d'autres métabolites d'aflatoxine sécrétés dans le lait,
tandis que les jeunes animaux au moment du sevrage sont les plus sensibles aux effets de
I'aflatoxine, bien que tous les &ges soient affectés. Les signes cliniques incluent des
dysfonctionnements gastro-intestinaux, une réduction de la productivité, une diminution de
l'utilisation et de I'efficacité des aliments, une anémie et un ictére (Gallo et al., 2022 ;
Popescu et al., 2022). L’OTA s’est avérée tératogéne dans plusieurs modéles animaux, y
compris chez les rats, les souris, les hamsters, les cailles et les poussins, avec une diminution
du poids a la naissance et des anomalies craniofaciales étant les signes les plus courants.
Tableau (II). La présence d'OTA entraine également des défauts congénitaux chez le feetus

(Tamilmani et al., 2020).
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Tableau Il : Effets des mycotoxines sur la santé humaine (Ben Miri et al., 2024).

Mycotoxines Effets toxiques

AFs Cancérogenicité, hépatotoxicité, tératogenicité, suppression du
systeme immunitaire, altération de la structure de I'ADN, hépatite,
hémorragie, lésions rénales.

Trichothécénes Induction de I'apoptose dans les progeéniteurs, tissu hématopoiétique

(DON, T2, HT2...) et cellules immunitaires, impact sur la synthese des protéines,
altération des immunoglobulines.

OTA Dommages aux reins et au foie, perte d'appétit, nausées et
vomissements, suppression du systeme immunitaire, cancérigene.

FB Cancérogene, neurogene, dommages au foie.

Patuline Hémorragie cérébrale, troubles neuronaux, lésions cutanées, cancer
de la peau, pulmonaire, mutagénicité, impact antibactérien.

ZEA Cancérogene, déséquilibre hormonal, effet cestrogénique, problémes

de reproduction, tératogénicite.

1.4 Impacts économiques des mycotoxines

Les pertes économiques attribuées aux mycotoxines sont multifactorielles et
peuvent avoir un impact significatif a différents niveaux de la chaine alimentaire. Tout
d'abord, les colts associés au traitement des animaux malades représentent une part
importante des pertes économiques. Les animaux contaminés par des mycotoxines peuvent
développer diverses maladies, ce qui nécessite des soins vétérinaires colteux et peut entrainer
une diminution de la productivité et de la qualité des produits dériveés, tels que le lait et la
viande. De plus, les pertes de production animale sont un autre aspect crucial des pertes
économiques liées aux mycotoxines. L’exposition des animaux aux mycotoxines peut
entrainer une diminution de leur croissance, une réduction de leur taux de reproduction et une
augmentation de la mortalité, ce qui se traduit par une baisse de la production agricole et des

revenus pour les agriculteurs.

Les codts de decontamination des aliments constituent également une part

importante des pertes économiques. Les aliments contaminés par des mycotoxines doivent
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étre éliminés ou traités pour éliminer les toxines, ce qui nécessite des investissements
importants en termes de technologie et de ressources. De plus, la décontamination des
aliments peut affecter leur qualité et leur valeur marchande, entrainant des pertes

économiques supplémentaires pour les producteurs et les distributeurs (Houissa, 2021).

En outre, les pertes de marché dues a des restrictions a I'exportation représentent une
préoccupation majeure pour les économies nationales. Les réglementations internationales de
plus en plus strictes en matiére de sécurité alimentaire imposent des limites strictes aux
niveaux de mycotoxines autorisés dans les aliments exportés. Les pays qui ne parviennent pas
a respecter ces normes risquent de perdre l'accés aux marchés internationaux, ce qui peut
avoir des répercussions économiques importantes sur leurs industries agricoles et alimentaires
(Baddi et al., 2021).

Les pays en développement sont particulierement vulnérables aux effets économiques
des mycotoxines, car ils dépendent souvent fortement de I'agriculture pour leur subsistance et
leur économie. De plus, les agriculteurs et les consommateurs dans ces régions sont souvent
confrontés directement aux effets néfastes des mycotoxines, ce qui peut entrainer des pertes
économiques et des problémes de santé genéralisés (Chelaghema, 2022).

Pour lutter contre les mycotoxines et atténuer leurs effets économiques, il est essentiel
de mettre en ceuvre des stratégies de prévention et de contrdle efficaces. Cela comprend la
mise en place de bonnes pratiques agricoles pour minimiser la contamination des cultures par
les moisissures, le développement de méthodes de décontamination des aliments sires et
rentables, et la mise en ceuvre de systémes de surveillance réguliére pour détecter et prévenir
la présence de mycotoxines dans les produits alimentaires. Ces efforts nécessitent une
collaboration entre les gouvernements, les industries alimentaires, les chercheurs et les
organisations internationales pour garantir la sécurité alimentaire et réduire les pertes

économiques associées aux mycotoxines (Badji et al., 2023 ; Belfar et al., 2023).
1.5 Régulation et législation sur les mycotoxines

Les Etats-Unis, la Commission européenne et de nombreux autres pays ont établi
des niveaux maximaux de résidus (LMR) pour I'AFB1, I'OTA, les FBs, la ZEA, le DON
(groupe 3) et les trichothécenes (T-2, HT-2) dans différents produits alimentaires. En ce qui

concerne les AF, la limite est fixée dans la plage de 2 a 4 pg/kg dans les céréales, les produits
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séchés et les arachides (Commission européenne (CE), 2010). Pour les FBs et I'OTA, la
limite a été fixée a 200 a 1 000 pg/kg dans les céréales et les produits a base de céréales, et a 2
a 10 pg/kg dans les céréales, le vin, le café, le fromage et le cacao, respectivement. Les
limites de la ZEA vont de 20 a 100 pg/kg dans les céréales et les produits céréaliers. Pour le
DON et la PAT, les limites réglementaires sont de 200 a 500 pg/kg dans les céréales et les
produits céréaliers et de 10 a 50 pg/kg dans les pommes et les concentrés de pommes,
respectivement. La Food and Drug Administration (FDA) a établi des directives
réglementaires pour les principales mycotoxines dans les aliments et les aliments pour
animaux. Les Etats-Unis ont fixé des LMR & 20 pg/kg pour les AF dans différents produits
alimentaires tels que le mais, le blé, le riz et les arachides, a 0,5 pg/kg pour I'AFM1 dans le
lait et les produits laitiers, a 2 000 a 4 000 pg/kg pour les FBs dans le mais et les produits a
base de mais, a 1 000 pg/kg pour le DON dans les céréales et les produits céréaliers, et a 50
pg/kg pour la PAT dans les pommes et les jus de pomme (FDA, 2002). En raison de
I'occurrence fréquente de mycotoxines réglementées (AFs, ZEA, DON, FBs, OTA), leur
nature toxique pose un risque pour la santé humaine et animale, ce qui nécessite une solution
pour la protection de la faune. Bien que certaines toxines n‘aient pas été réglementées telles
que les alternarias, les sporidesmins, les mycotoxines d'endophytes, la stérigmatocystine et les
phomposines (Woudenberg et al., 2013 ; Rodriguez-Carrasco et al., 2014., Nieto et al.,
2018).

En Afrique, quinze pays ont des réglementations spécifiques sur les mycotoxines, la
plupart concernant les aflatoxines (Ben Miri et al., 2023). Le Tableau (11) montre les limites
pour les mycotoxines dans les aliments et les matieres premiéres dans quelques pays
d'Afrique du Nord. Tableau (II1). De nombreux pays (environ 100) ont adopté des
réglementations concernant les niveaux de toxines fongiques dans les aliments et les aliments

pour animaux (Organisation des Nations unies pour I'alimentation et I'agriculture).
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Tableau 11 : Niveaux maximums (ug/kg) de mycotoxines dans divers aliments humains dans
certains pays d'Afrique du Nord (Zebiri, 2020).

Mycotoxines Produits alimentaires Maroc Tunisie Algérie Egypte

AFB1 Farine de blé 3 2 10 5
Céréales 10 20 10
Mais, arachides, pistaches, noix et 1 10

amandes, graines oléagineuses

AFB1, B2, G1 et Céreales sauf mais 10
G2
Mais 20
Arachides et graines oléagineuses 10
AFM1 Lait pour adultes 0.05 0.5
Lait pour enfants 0.03
OTA Céréales 30
Cafe 5
Zéaralénone Céréales 200 1000
Désoxynivalénol  Bleé et farine de blé 700 1000
Orge et farine d'orge 1000

Pour mieux comprendre l'effet global de la contamination par les mycotoxines, des
méthodes précises, plus rapides et hautement sensibles sont essentielles pour I'identification et
la détection routinieres de ces composés. La nature diversifiée de la matrice, la cible,
I'environnement, les exigences temporelles, les niveaux de détection et I'accessibilité de la
technologie appropriée sont considérés comme des défis. Pour développer une méthode
efficace, précise et sensible pour I'analyse des mycotoxines, une grande attention doit étre
accordeée a l'effet de la matrice. L'effet de la matrice est I'effet combiné de tous les composants
de I'échantillon autres que l'analyte d'intérét sur la quantification. Si un élément particulier
peut étre défini comme ayant un effet, on I'appelle interférence. L'effet de la matrice peut se
manifester par une perte ou une augmentation de la réponse et donc entrainer une sous-
estimation ou une surestimation des mycotoxines. L'effet de la matrice affecte donc la

précision, l'exactitude et la sensibilit¢é de la méthode analytique. Pour l'analyse des
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mycotoxines, I'effet de la matrice est tres important, car les mycotoxines elles-mémes sont de

différentes entités chimiques et présentes dans diverses matrices d'échantillons.

Ainsi, l'investigation et la détection de la contamination par les mycotoxines dans les
aliments et les aliments pour animaux ont été au cceur des activités internationales et
nationales au fil des ans. Pour une détermination précise et rapide de ces mycotoxines dans les
céréales non transformees et les produits a base de céréales, des méthodes analytiques
sensibles sont hautement pertinentes pour les implications toxicologiques pour les animaux et
les humains, et hautement souhaitables afin de mesurer le risque d'exposition, et de confirmer
les niveaux réglementaires fixés par les Etats-Unis, I'Union européenne ou différentes
organisations internationales. L'analyse des mycotoxines nécessite généralement I'extraction
de la toxine de la matrice avec un solvant d'extraction approprié, une proceédure de nettoyage
afin d'éliminer les éléments interférents de I'extrait, et enfin, la détermination/détection de la

toxine par un instrument analytique approprié.
Il. Techniques de preparation des échantillons

La détection des mycotoxines dans les échantillons de nourriture nécessite plusieurs
étapes distinctes, telles que la collecte et la préparation des échantillons disponibles.
L'extraction et le nettoyage constituent deux étapes cruciales qui ne peuvent étre dissociées.
En respectant correctement chacune de ces étapes, il est possible d'assurer une identification

précise des mycotoxines (Edyta Janik et al., 2021).

Au cours de I'analyse des échantillons, il est essentiel de procéder a un prétraitement,
qui demande du temps et a un impact limité, ce qui affecte directement la précision, la
reproductibilité et la limite de détection (LOD). Grace a des méthodes appropriées de
prétraitement des échantillons, il est possible d'éviter toute interférence potentielle dans la
matrice, de détecter des traces de substances et de prolonger la durée de vie de l'instrument,
tout en enrichissant I'analyte cible a partir de la matrice complexe, répondant ainsi aux
exigences des méthodes de détection. Le développement des méthodes de prétraitement des
échantillons est également influencé par I'émergence de nouvelles technologies et de

nouveaux matériaux (Huertas-Perez et al., 2018 ; Jix et al., 2023).
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1.1 Méthodes traditionnelles utilisées

L'extraction solide-liquide (ESL) est couramment utilisée pour extraire les
mycotoxines des échantillons en raison de sa simplicité et de son absence d'exigence en
instruments. Pour les substrats secs, I'hydratation est nécessaire pour assurer une extraction
efficace des mycotoxines et faciliter les étapes de nettoyage ultérieures. Le choix du solvant
est crucial et doit étre adapté a la matrice de I'échantillon et aux mycotoxines ciblées. Pour

améliorer I'efficacité de I'extraction, I'optimisation des types de solvants est nécessaire.

Huertas-Pérez et al. (2018) ont obtenu des résultats satisfaisants en utilisant 100 %
d'acétonitrile (ACN) pour extraire les AFs du riz blanc (récupérations > 85 %, déviations
relatives normales (DRN) < 5 %). Cependant, I'utilisation de 100 % d'ACN pour le riz brun a
entrainé des récupérations inacceptables (44-80 %) des AF. Pour remédier a cela, le ratio de
solvant d'extraction a été optimisé. Finalement, I'extraction des AF a été réalisée en ajoutant
100 % de solvant d'extraction en canne pour le riz blanc et ACN : H20 (8 :2, v/v) pour les
échantillons de riz brun, avec des récupérations entre 84,5 % et 105,3 % et des DRN

inférieures a 6 %.

D'aprés Pachoal et al. (2017), une méthode d'extraction rapide a été développée pour
étudier les enzymes AFB1, B2, G1, G2, FB1 et ZEA dans le flocon de blé. Trois solvants
d'extraction ont été testés, avec des récupérations élevées pour toutes les enzymes. La
complexité de l'extraction de FB1 a été attribuée a son poids moléculaire élevé et a ses
multiples sites d'interaction. Le méthanol, plus polaire et acide que I'ACN, a permis des
récupérations plus élevées lorsqu'il était utilisé en proportion plus élevée. Ainsi, le mélange
MeOH/ACN/H20 (60 :20 :20, v/viv) a été retenu pour ses récupérations satisfaisantes (75,16
% & 97,66 %).

Cependant, les solvants organiques traditionnels tels que I'ACN et le MeOH présentent
des risques pour la santé humaine et I'environnement. Avec I'avénement de la chimie verte, le
solvant eutectique profond (SEF), un nouveau type de solvant vert et un substitut aux solvants
organiques traditionnels, a suscité un vif intérét. Les composants du SEF sont obtenus par
I'interaction de deux ou plusieurs composés sdrs, abordables et biodégradables grace a
I'nydrogene. lls présentent des caractéristiques favorables telles que leur non-toxicite, leur

écocompatibilité et leur facilité de préparation. De plus, ils offrent une grande stabilité
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thermique, une faible pression de vapeur et une adaptabilité, ce qui en fait des extracteurs

écologiques et efficaces (Tan et al., 2016).

L'extraction par liquide sous pression (PLE) et son sous-ensemble, I'extraction d'eau
sous-critique (SWE) ou extraction d'eau chaude sous pression (PHWE), sont des méthodes
efficaces pour extraire les contaminants des échantillons alimentaires. Contrairement a la PLE
qui utilise des solvants organiques sous pression, la SWE utilise de I'eau pure, offrant ainsi
une méthode respectueuse de I'environnement et permettant un lavage sélectif de I'extrait
obtenu. Une étude de Miré-Abella et al. (2018) a démontré que la SWE avec un solvant d'eau
contenant 1 % d'acide formique, suivie d'une purification par SPE, a permis d'obtenir des
performances d'extraction satisfaisantes pour les trichothécenes dans divers types de céréales,

de pseudo-céréales et de graines oléagineuses.
1.2 Approches basées sur extraction en phase solide

L'extraction en phase solide (SPE) permet de concentrer et de purifier les mycotoxines
a partir de matrices complexes telles que les céréales, les fruits secs et les produits laitiers.
Cette technique utilise des matériaux sorbants spécifiques qui ont une affinité sélective pour

les mycotoxines, permettant ainsi leur isolation des composés interférents.
11.2.1 Extraction en phase solide

L'utilisation principale de I'extraction en phase solide (SPE) est de séparer, purifier et
enrichir des composés cibles, visant principalement a réduire l'interférence de la matrice des
échantillons et a améliorer la sensibilité de détection. Actuellement, c'est I'une des méthodes
de prétraitement les plus populaires, offrant des avantages tels qu'une faible consommation de
solvants, une préconcentration efficace et une récupération élevée. De plus, I'évolution des
étapes stationnaires, des technologies de microextraction et des technologies en ligne ont

ouvert de nouvelles possibilités pour la SPE.

Le processus traditionnel de la SPE comprend quatre étapes : (1) préconditionnement,
(2) chargement de I'échantillon, (3) rincage et (4) élution (Yu et al., 2023). L'adsorbant joue
un role crucial dans la SPE, et selon la polarité des composés, les adsorbants commerciaux
peuvent étre classés en quatre catégories : (1) phase inversée pour les composés apolaires ou
peu polaires comme C18 et C8, (2) phase positive pour les composés polaires comme CN,
NH2 et Florisil, (3) échangeurs d'ions comme SAX, PRS et PSA, et (4) adsorbants
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supplémentaires comme Oasis HLB, les colonnes d'immuno-affinité (IAC) et PRIME (Hu et
al., 2022). Les HLB commerciaux, SAX et IAC sont parmi les adsorbants les plus

couramment utilisés pour extraire les mycotoxines (Luo et al., 2022).

Pendant le processus de nettoyage, I'optimisation de l'adsorbant est généralement
nécessaire pour obtenir de meilleurs résultats. Dong et al. (2019) ont comparé les propriétés
purifiantes de deux cartouches SPE et de trois absorbants dans le processus de nettoyage
QUEChERS de sept mycotoxines présentes dans les fruits et Iégumes. Les résultats ont montré
que la méthode QUEChERS ne permettait pas d'éliminer efficacement les pigments et que les
taux de récupération étaient trés faibles avec divers adsorbants. Les cartouches HLB SPE ont
donné les taux de récupération les plus élevés (85 % a 108 %), les rendant idéales pour la

purification.

Gab-Allah et al. (2022) ont utilise des colonnes d'immuno-affinité T2/HT2 (1AC)
comme adsorbants SPE pour purifier les toxines T-2 et HT-2 dans les produits céréaliers.
Apreés rincage avec de I'eau pure, de I'éthanol a été appliqué sur I'lAC pour sélectionner les
cibles. Les résultats ont montré des récupérations satisfaisantes de T2 et HT2 (78,6 % a 98,6
%) avec une précision intrajournaliere et interjournaliere inférieure a 7 %. De plus, la
méthode a permis une excellente sélection, sans pics d'interférences matricielles sur toute la
chromatographie. La colonne IAC peut également étre combinée avec d'autres colonnes pour
améliorer l'efficacité de purification et d'enrichissement. Dans une autre étude, Ye et al.
(2019) ont combiné une colonne de purification multifonctionnelle (MFC) avec une colonne
IAC pour purifier les aflatoxines AFB1, B2, G1 et G2 dans le thé noir. Cette méthode a

considérablement réduit l'interférence de la matrice, avec des AA.
11.2.1.1 Evolution des matériaux dans les colonnes SPE

Les colonnes SPE, avec leur haute sélectivité en détection moléculaire, sont des
outils essentiels dans la purification des échantillons alimentaires. Cependant, leur utilisation
est parfois entravée par des limitations inhérentes aux colonnes IAC, telles que la sensibilité a
la matrice de I'échantillon, le co(t élevé et la difficulté d'obtention. Les polymeéres a empreinte
moléculaire (MIP) se révelent étre une alternative prometteuse, offrant une stabilité accrue et
un colt moindre. L'utilisation de MIP dans les colonnes SPE offre une sélectivité élevée et
une réutilisabilité ameliorée, comme le démontrent les travaux de Lhotska et al. (2018) et
Rico et al. (2018).
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Les aptameéres, sélectionnés pour leur forte affinite avec les cibles, représentent
une autre avancée dans les adsorbants SPE. Les études de Zhang et al. (2021) montrent que
I'utilisation d'aptaméres modifiés comme monoméres fonctionnels dans les colonnes SPE
offre une spécificité et une reproductibilité élevées pour I'enrichissement des cibles ultra-

traces.

Les nanomatériaux, tels que le graphéne, sont également prometteurs dans les
adsorbants SPE. Le graphéne, avec sa grande surface spécifique et ses propriétés
exceptionnelles, offre une alternative efficace pour l'adsorption des contaminants. Les
recherches de Soldano et al. (2010) et Stoller et al. (2008) mettent en évidence le potentiel
du graphene dans les colonnes SPE. En outre, les adsorbants SPE a base de silica liés, comme
les colonnes HAS, offrent une sélectivité accrue pour I'extraction des mycotoxines dans les
échantillons d'huile, comme le montrent les travaux de Zhou et al. (2017). Enfin, I'utilisation
des liquides ioniques (ILs) comme sorbants dans les colonnes SPE représente une avancée
importante vers une chimie plus verte. Les ILs, en raison de leur stabilité thermique élevée et
de leur efficacité d'extraction, offrent une alternative sre et respectueuse de I'environnement
pour l'isolement des contaminants dans les échantillons alimentaires, comme décrit par Fang
et al. (2018).

Ces avancees dans les adsorbants SPE ouvrent de nouvelles perspectives pour
I'amélioration de la détection et de la purification des contaminants dans les échantillons
alimentaires, contribuant ainsi a garantir la sécurité des produits alimentaires et la santé

publique.

Une approche novatrice dans la technologie de la SPE consiste & adopter des
méthodes en ligne. Plutot que de manipuler manuellement les échantillons hors ligne, cette
approche propose des programmes automatisés qui permettent une préparation rapide et
précise des échantillons. La SPE en ligne réduit la procédure de prétraitement des
échantillons, minimisant ainsi les erreurs expérimentales et la consommation d'agents
organiques. Cette méthode, décrite par Bian et al. (2023), offre une alternative efficace pour

acceélérer les analyses tout en maintenant une précision élevée.
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11.2.2 Extraction en phase solide magnétique

L'extraction en phase solide magnétique (MSPE), avec une dispersion homogeéne de
I'adsorbant magnétique dans la solution d'échantillon, permet une séparation rapide et un
enrichissement de I'analyte cible grace a une énergie magnétique externe. Contrairement a la
SPE traditionnelle, la MSPE offre une solution efficace pour éviter les procédures laborieuses
telles que le conditionnement de I'adsorbant et le déchargement des échantillons, ainsi que les
problemes potentiels de colmatage de la colonne. Cette technologie gagne en popularité ces

derniéres années, suscitant un intérét croissant de la part des chercheurs.

L'adsorbant magnétique joue un réle crucial dans la MSPE, influencant directement
son efficacité et sa durée d'extraction. Ainsi, de nouveaux adsorbants magnétiques efficaces
sont en cours de synthése, comme les réseaux organiques covalents magnétiques (MCOFs) et
les réseaux organiques metalliques magnétiques (MOFs). La magnétite (FesOa) est souvent

utilisée pour conférer des propriétés magnétiques a ces Composes.

Pour accélérer encore davantage le processus d'extraction et améliorer son efficacité,
la MSPE est souvent combinée a d'autres technologies auxiliaires. Wei et al. (2023) ont
développé une méthode de MSPE assistée par vortex pour extraire des mycotoxines dans le
mais. Cette approche a permis d'obtenir des récupérations satisfaisantes avec des temps

d'adsorption et de désorption tres courts.

Les nanotubes de carbone magnétiques (M-CNTSs) sont également prometteurs en tant
gu'adsorbants MSPE en raison de leurs propriétés uniques. Han et al. (2017) ont mis au point
une méthode fiable utilisant des MWCNTs-nanoparticules magnétiques pour purifier et
enrichir le ZEA et ses dérivés dans le mais, obtenant ainsi des résultats significatifs en termes

de réductions des MEs et des récupérations ameliorées.
11.2.3 Extraction en phase solide- microextraction

L'extraction en phase solide — microextraction (SPEM), issue de SPE, offre une
approche miniaturisée dans la chimie analytique contemporaine. Elle se distingue par sa
simplicité d'utilisation, son transport aise, ses colts de fabrication bas et son évitement des
problemes de colmatage. Intégrant I'échantillonnage, l'extraction et la concentration, elle
nécessite uniquement un dispositif semblable a une seringue pour le prétraitement complet.
Bien que traditionnellement les revétements en fibres les plus couramment utilisés présentent
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des limitations en termes de sensibilité et de selectivité, I'attention se porte désormais sur de
nouveaux matériaux de fibres tels que les adsorbants a base de graphene et les ILs, ainsi que
sur des méthodes d'extraction innovantes telles que le SPME en tubes (IT-SPME).

Cependant, le SPME traditionnel est confronté a des problémes tels que la fragilité
de la fibre et la dégradation du revétement lors du recyclage, ce qui est résolu par I'I'T-SPME.
Cette derniere offre également des avantages tels que I'automatisation et le couplage en ligne
avec la methode de détection. Fondamentalement, le mécanisme de I'I'T-SPME repose sur
I'équilibre des cibles entre la phase stationnaire et la solution échantillon, soulignant
I'importance du choix d'un adsorbant approprié pour le prétraitement des cibles (Wu et al.,
2018 ; Tsai et al., 2022).

11.2.4 Extraction en phase solide microdispersive

La méthode de SPE est largement utilisée pour la préparation des échantillons, mais
elle peut étre chronophage, complexe et colteuse en raison de ses multiples étapes. Pour
répondre a ces défis, les chercheurs explorent des approches telles que 1’extraction en phase
solide microdispersive, qui s'alignent sur la tendance actuelle de miniaturisation et de
simplification de la chimie analytique. Cette méthode ne nécessite que des micro- ou nano-
adsorbants pour adsorber les analytes ciblés, ce qui la rend économique et respectueuse de
I'environnement. Mohebi et al. (2022) ont utilisé un MOF & base de vitamines comme sorbant
pour la D-u-SPE afin d'extraire les AFs des échantillons de soja commercial, obtenant des
résultats prometteurs avec une efficacité d'extraction élevée, une durée d'extraction courte.
D'autre part, I'extraction assistée par micro-ondes (MAE) émerge comme une technologie
écologique a fort potentiel. Cette méthode, rapide et efficace, utilise les micro-ondes pour
chauffer rapidement le solvant, réduisant ainsi le temps d'extraction. Par exemple, le protocole
d'extraction du MAE optimisé implique l'utilisation d'ACN comme solvant a une température
de 60 °C pendant 5 minutes. Validée, cette méthode présente une bonne linéarité et une
précision acceptable (Kalogiouri, 2021). Comparées a des méthodes traditionnelles comme
Soxhlet, ces techniques d'extraction a haute énergie facilitent le transfert des aflatoxines des
échantillons aux solvants d'extraction en appliquant une température et une pression élevées
de maniére controlée et efficace. Cependant, I'utilisation de ces technologies peut entrainer

I'ajout de composants de matrice supplémentaires (Kai Zhang et al., 2020).
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11.2.5 Extraction de la phase solide- micro

Au cours des dernieres années, la microextraction a connu une croissance rapide afin de
surmonter certaines contraintes des techniques traditionnelles qui utilisent de grandes
quantités d'agents organiques et de matériaux complexes. La technologie SPME est facile,
rapide et écologique. Cependant, il présente également quelques inconvénients, tels que la
facilité de découpe de la fibre et la maniére dont plusieurs utilisations peuvent manifester le
phénomene de reprise. En vue de surmonter ces lacunes, une nouvelle technique d'extraction
de la phase solide-micro (u-SPE) a été développée. Une petite quantité d'adsorbent a été
emballée dans différents formats, tels qu'une boite de thé fermée, une seringue et une étiquette
en polypropyléne, dans le but de réduire la taille du prototype SPE. Cette procédure est facile

et le temps de préparation de I'échantillon est court (Chmangui et al., 2021).

Jayasinghe et al. (2020) ont développé une méthode UAE-MIP-u-SPE pour extraire les
AF dans les aliments pour poissons. Les adsorbants MIP étaient protégés dans une membrane
poreuse. Dans les conditions optimisées, des DRN inférieurs a 20 %, un FE de 33,3 et des
récupérations analytiques comprises entre 80 et 100 % ont été obtenus. De plus, les appareils
peuvent étre réutilisés 20 fois (20 cycles de chargement/élution) sans perdre en précision, ce
qui constitue un avantage pratique par rapport aux appareils disponibles dans le commerce.

Cartouches SPE jetables.
1.3 Perspectives basées sur de I'extraction liquide-liquide

Les perspectives basées sur I'extraction liquide-liquide sont prometteuses, offrant un
potentiel considérable pour répondre aux défis actuels en matiére de séparation et de

purification de composés chimiques, tout en ouvrant la voie a de nouvelles applications

innovantes dans divers domaines industriels et scientifiques.

11.3.1 Utilisation de I'extraction liquide-liquide assistée de la saleté (SALLE)

La méthode de prétraitement actuellement utilisée est principalement la SPE, mais
elle ne convient pas a la détection a haut débit en raison de son colt élevé et de son opération
relativement complexe. L'utilisation de I'extraction liquide-liquide assistée de la saleté
(SALLE) permet une séparation plus efficace du solvant d'extension du mélange en ajoutant

des sels inorganiques adaptés au mélange d'échantillons aquatiques et de solvants organiques
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qui peuvent étre mélanges a I'eau. Cette méthode offre les avantages d'un fonctionnement

facile, d'une consommation réduite de réactifs organiques et d'une extraction efficace.

Selon Hamed et al. (2017), une méthode appelée SALLE a été mise au point afin
d'extraire les toxines de Fusarium des laits végétaux fonctionnels sans nécessiter de nettoyage
supplémentaire. La solution contenant I'échantillon et le phosphate de dihydrogene de
potassium a été enrichie en ACN contenant 5% de FA, puis MgSO4, NaCl, citrate de sodium
et citrate d'hydrogene de disodium ont été ajoutés afin de favoriser I'extraction de la cible.
Dans les conditions optimales, les récupérations ont dépassé 80 % et la DRS (Détection et
Récupération Systématique) n'a pas dépasse 12 %. Cela démontre I'efficacité et la simplicité
de la stratégie SALLE pour le traitement des échantillons ne nécessitant pas de nettoyage

supplémentaire.
11.3.2 Microextraction liquide & une seule goutte

La microextraction liquide a goutte unique (SD-LLLME) est une méthode de
prétraitement des échantillons résiduels qui se distingue par sa simplicité, sa rapidité, son
faible colt et son impact minimal sur I'environnement. Elle est largement utilisée pour
extraire divers types d'échantillons. Dans ce processus, l'analyte est d'abord extrait de la phase
aqueuse de I'échantillon dans la couche supérieure du solvant organique, puis réextrait dans
les gouttelettes de phase d'accepteur suspendues dans la phase organique. Cette technique
permet de séparer efficacement les substances tres polaires, comme le sucre, conservées dans
la phase aqueuse, des substances moins polaires, conservées dans la phase organique. Ainsi,
elle permet de réduire considérablement les interférences de la matrice de I'échantillon,
facilitant ainsi I'extraction, la purification et I'enrichissement des cibles. Par exemple, une
méthode simple de SD-LLLME a été utilisée pour pré-traiter la patuline dans le jus de
pomme, n'utilisant que 1,5 mL d'acétate d'éthyle et 20 minutes pour une seule extraction.
Cette approche simplifiée évite les étapes complexes telles que I'extraction, la purification,
I'évaporation et la redissolution, réduisant ainsi les perturbations de la matrice sucrée et
permettant une extraction rapide, simple et respectueuse de l'environnement des cibles
recherchées (Bai et al., 2012 ; Li et al., 2018).

11.3.3 Utilisation de la microextraction dispersive liquide-liquide (DLLME)
Au cours des dernieres années, la microextraction en phase liquide (LPME) est devenue

populaire en raison de sa faible consommation de réactifs organiques et de son coefficient de
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préconcentration élevé. Parmi les méthodes de prétraitement d'échantillons, la microextraction
dispersive liquide-liquide (DLLME) est de plus en plus utilisée pour sa simplicité, sa rapidité,
son faible co(t et son efficacité élevée de récupération. Les systemes DLLME sont composés
de trois éléments : le solvant d'extraction, le solvant de dispersion et la solution d'enquéte.
Cette méethode permet une extraction rapide grace a une zone de contact adéquate entre la

cible et les gouttelettes fines, réduisant ainsi le temps d'analyse.

Salim et al. (2021) ont développé une technique de DLLME pour extraire des
mycotoxines multiples des branches de riz, avec des récupérations allant de 70,2 a 99,4%.
Pour optimiser I'extraction, des variantes telles que le DLLME assisté par I'air (AA-DLLME)
(Karami et al., 2018), le DLLME assisté par ultrasons (UA-DLLME) (Gursoy et al., 2022)
et le DLLME assisté au vortex (VA-DLLME) (Somsubsin et al., 2018) ont été introduites.
Par exemple, Karami et al. (2018) ont développé une méthode AA-DLLME pour purifier et
enrichir les enzymes AFB1, B2, G1 et G2 & partir d'échantillons de riz, obtenant une

récupération supérieure a 90%.

L'utilisation de la technologie d'impression a jet d'encre en combinaison avec la
DLLME permet une injection plus précise des échantillons, réduisant ainsi la consommation
de réactifs organiques. Sun et al. (2019) ont développé une méthode DLLME a jet d'encre
pour extraire les AFs du blé, obtenant des résultats satisfaisants avec une faible variabilité. De
plus, I'utilisation de solvants d'extraction a faible toxicité ou non toxiques, tels que les IL
(Zhao et al., 2021), les DES (Gursoy et al., 2022) et le solvant de faible densité (LDS)
(Somsubsin et al., 2018), permet une analyse plus respectueuse de I'environnement. Par
exemple, VADLLME développé par Somsubsin et al., (2018) utilise du LDS non toxique
comme solvant d'extraction pour prévenir les AFB1, B2, G1 et G2 présents dans les
échantillons de riz, offrant des performances comparables a celles de I'ACI mais avec une

procédure plus rapide et économique.
1.4 Extraction des échantillons par une procédure QUEChERS

Actuellement, la méthode QUEChERS (Quick, Easy, Cheap, Rugged and Effective
Safe) est largement préférée pour le nettoyage en raison de sa rapidité, de sa simplicité, de son
colt abordable, de son efficacité, de sa robustesse et de sa sécurité, en plus de convenir a la
détermination multi-analyte. Développée par Anastassiades et al. (2003) a l'origine pour

extraire les résidus de pesticides des fruits et Iégumes, cette méthode combine deux aspects :
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la distribution liquide-liquide, généralement avec de l'acétonitrile (ACN) pour extraire les
cibles dans un environnement aquatique, suivi de I'ajout de sels comme le MgSO4 et le NaCl
pour séparer l'eau de la phase organique et la déshydrater, et une méthode d'extraction de
phase solide dispersive (d-SPE) utilisant des agents comme Il'amine secondaire primaire
(PSA) ou le sorbant C18 pour purifier I'extrait. He et al. (2017) ont utilisé la méthode
QUEChERS pour extraire le DON et le ZEA dans les céréales. Aprés optimisation, un
mélange de méthanol et d'acétonitrile (MeOH/ACN) (8 :2, v/v) a été choisi comme solvant
d'extraction, et une agitation vigoureuse a donné des récupérations supérieures par rapport a
d'autres méthodes d'agitation. Le PSA a été sélectionné comme le meilleur sorbant, et une
période de clarification de 60 secondes a été déterminée. Des récupérations satisfaisantes et
des faibles coefficients de variation ont été obtenus dans les conditions optimisees.
Cependant, la méthode traditionnelle QUEChERS utilisant le PSA ou le C18 peut s'avérer
inefficace pour atténuer les interférences provenant des lipides dans les échantillons a forte
teneur lipidique. Pour remédier a ce probléme, des méthodes modifiées ont été développées.
Alcéntara et al. (2017) ont mis au point une méthode QUEChERS utilisant des lipides EMR
comme adsorbant pour prétraiter différentes mycotoxines dans les noix comestibles. Comparé
aux sorbants traditionnels, le lipide EMR a montré des interférences minimales et a donné des

résultats satisfaisants pour I'extraction des mycotoxines.

1.5 Dispersion de la phase solide dans la matrice

Le Prétraitement par dispersion de phase dolide (MSPD) implique le mélange
homogéne d'une petite quantité d'échantillon avec un support solide, suivi de I'élution de la
poudre obtenue avec un solvant. Cette méthode permet de séparer, extraire et purifier la cible
dans des échantillons solides et semi-solides. En utilisant une faible quantité de support solide
et de solvants, le col(t de I'analyse est réduit, ce qui en fait une méthode respectueuse de
I'environnement. De plus, le dispersant utilisé dans le MSPD augmente la surface de contact
avec la molécule cible, facilitant ainsi sa dissolution rapide. De Oliveira et al. (2017) ont
développé une méthode MSPD pour extraire les FB1 et B2 de diverses variétés de mais.
Apres optimisation, le gel de silice a été choisi comme dispersant, la solution d'extraction ne
contenant que 30% de solvant organique, et un volume d¢lution plus faible (6 ml) a été
utilisé. Les résultats ont montré des récupérations fiables (86-106%) et une bonne précision
(RSD < 19%).
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Pour améliorer encore l'efficacité de I'extraction, Massarolo et al. (2018) ont
utilisé le MSPD avec vortex pour extraire les composés AFG2, G1, B2 et B1 de la farine de
mais. Avec 25 mg de C18 comme support solide, 10 mL d'ACN/MeOH (1 :1, v/v) comme
solvant d'élution, et une agitation pendant 3 minutes, ils ont obtenu les meilleures
récupérations, allant de 85,7 a 114,8%. Ces résultats suggerent que cette méthode est adaptée

a la farine de mais grossiére et moyenne.

1.6 Comparaison des diverses techniques de prétraitement des échantillons

Il est avantageux de fusionner différentes approches de prétraitement
d'échantillons pour réduire au minimum les interférences de la matrice et améliorer la
récupération et la sensibilité. Nouri et al. (2019) ont développé une méthode combinant la
SPE in-syringe et la DLLME pour préparer les AFs dans le soja. Les nanofibres électrofilées
PU/GO recouvertes d'une lame métallique ont été utilisées comme adsorbants de SPE. Apreés
I'optimisation des parametres de SPE et de DLLME, des résultats satisfaisants ont été obtenus
(76-101%).

De plus, la LLE ou la SLE seule a des limitations pour éliminer les matrices, ce qui
nécessite souvent l'utilisation d'un processus de nettoyage SPE (Eyring et al., 2021). Cette
approche combinée permet de surmonter les limitations individuelles de chaque méthode et

d'améliorer I'efficacité globale du prétraitement des échantillons.
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Tableau IV : Les avantages et les inconvénients des différentes méthodes d’extraction

Methodes Avantages Inconvénients
SPE — Préconcentration efficace — Obstrue facilement les pores
— Haute récupération, efficacité et de remplissage.
sélectivite. — Il est nécessaire d'utiliser de
— Automatisation facile a réaliser. nombreux réactifs
organiques, ce qui entraine
une pollution
environnementale.
MSPE — Rapide et facile. Préparation complexe de
— Ecologique. matériaux.
— Rédtilisable. Colt élevé.
SPME — Moins de consommation de réactifs — Fibres facilement dégradées
organiques. (usages multiples).
— Plus simple a exploiter et & mettre — Un phénoméne de transfert
en ceuvre. se produit entre extractions.
— Facilement élué et récupération — Capacité d'adsorption
élevee. limitée.
D-uSPE — Extraction miniaturisée. — Forte tendance a I’agrégation
— Simple a utiliser. (Nano-adsorbants).
— Sans solvant ni micro- ou nano- — Besoin d’énergie externe.
sorbants.
H-SPE Evitez la dégradation des fibres et le — Le solvant flotte ou se fixe a
phénomeéne de reprise. la paroi.
SALLE — Matériel simple et pratique. — Meélangé avec beaucoup de
— Application étendue. sel neutre.
SDME — Simple et abordable. — L'instabilité du droplet.
— Moins de consommation de solvants — Les types  d'extracteurs
et un facteur d'enrichissement plus limités.
éleve. — La  durée d'extraction
— Compatibilité avec les systemes GC prolongée.
et LC.
DLLME — Facilité d'utilisation. — Extraction non sélective.

— Faible col(it. —
— Tres bonne réussite, efficacité et —
facteur d'enrichissement.
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QUEChERS — Rapide, facile, abordable, — Dépendances matricielles.
efficace, robuste et seécurisé. — Besoin de beaucoup de
réactifs organiques.
— Difficulté d'automatisation.
MSPD — Structure simple et large — Capacité d'adsorption limitée
application.

— Temps d'extraction court.
— Basse consommation de solvant.

1.7 Autres méthodes

La technique de PCR ITS-RFLP a été efficacement employée pour
I'identification des isolats de champignons filamenteux présents sur les raisins. Aprés
I'extraction de I'ADN, des PCR-ITS ont été réalisées, permettant de différencier 96,3 % des
souches testées au niveau de l'espece en utilisant seulement quatre endonucléases. Cette
approche a été étendue a I'analyse de 199 souches de champignons filamenteux provenant de
divers vignobles de Bourgogne, révélant la diversité fongique au niveau des especes dans ces
vignobles. La méthode s'est avérée hautement efficace, avec un taux de réussite de 97 %, et sa
limite de détection a été évaluée a 6,3 pg d'’ADN, équivalant a 540 spores. Cette méthode
rapide, sélective et sensible pourrait étre utile pour surveiller la propagation du champignon
Botrytis sur les baies de raisin dans les vignobles (Michéle Guilloux-Bénatier et al., 2021).

Une nouvelle approche basée sur l'extraction agqueuse biphasée assistée par
ultrasons (UAATPE) a été développée pour la détermination simultanée de plusieurs
mycotoxines dans les aliments médicinaux et comestibles. Cette methode utilise la
chromatographie liquide haute performance (HPLC) avec détection a barrette de diodes
(DAD) et détection de fluorescence (FLD) en série. En employant un systéme aqueux a deux
phases (ATPS) composé d'acétonitrile et de (NH4).SO4 comme agent d'extraction, les effets
de la composition de I'ATPS, de la température et du temps d'extraction ont éte étudiés pour

extraire efficacement les mycotoxines des échantillons (Pi et al., 2022).
I11 Analyse et détection des principales mycotoxines dans les aliments

L'analyse et la détection des principales mycotoxines dans les aliments revétent une
importance cruciale pour garantir la securité alimentaire. Ces mycotoxines, produites par

certains champignons, peuvent présenter des risques pour la santé humaine lorsqu'elles sont
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présentes en quantités significatives dans les denrées alimentaires. Par conséquent, il est

impératif de mettre en place des méthodes précises de surveillance et de caractérisation de ces
substances toxiques.

Cette section explorera en détail les différentes techniques utilisées pour détecter et
quantifier les mycotoxines dans les aliments. Ces méthodes incluent I'utilisation de techniques
chromatographiques telles que la chromatographie liquide et la chromatographie en phase
gazeuse, ainsi que des techniques immunoanalytiques comme I'ELISA (enzyme-linked
immunosorbent assay). En outre, seront discutés les progres récents dans ce domaine en
constante évolution, mettant en lumiere les avancées technologiques et les nouvelles

recherches qui contribuent a améliorer la capacité a garantir la sécurité des aliments
(Figure3).

Toxigenic Fungi Mycotoxin- Food/Environmental

Suspected sample- Food/Environmental \

.

O.lltlnhnd . Molecular  Chromatography Antibody- based Aptamerbased

Isolation of

DNA/RNA -Solvent extraction Toxin extraction and cleanup
Toxigenic fungi s JIAC _
Growth media extraction D b -Solventextraction  .Solvent extraction
o X -1AC, -SPE -SPE

Mycelium/ ) Molecular tools TLC \ s i = Apta-ELISA
Spores zCRr mPCR, " HPTLC IC‘G * Apta-1CG
T-PCR “ Apta
DNA = HPLC Immuno P
T " GC-MS S sensors
hybridization . LC-MS : = Fluorescence
LAMP * Fluorescence assays
Identification / Other methods assays

15 days 1 day 2hr 5 min/1 hr S min/30 min

Figure 3: Représentation schématique de plusieurs méthodes de détection de mycotoxines.
I11.1 Techniques analytiques pour ’analyse et la détection des mycotoxines

L’¢tablissement de limites maximales admissibles dans de nombreux pays du
monde nécessite I'application de techniques capables de fournir des résultats précis et fiables

dans l'analyse des mycotoxines (Pereira et al., 2014). La chromatographie est la principale
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technique analytique utilisée pour cette analyse dans les denrées alimentaires et les aliments
pour animaux (Alshannaqg et al., 2017). Les séparations chromatographiques permettent
d'effectuer des déterminations qualitatives et quantitatives de maniere flexible. Néanmoins,

ces techniques présentent des

Inconvénients, notamment un prétraitement de I'échantillon nécessitant un temps de
détection long, un analyste expérimenté, des instruments codteux, ainsi qu'un temps

considérable pour le traitement des résultats (Soares et al., 2018).

La présence de mycotoxines a de trés faibles concentrations, la coexistence de
nombreuses mycotoxines dans la méme matrice alimentaire et leurs différentes structures
chimiques entrainent des difficultés supplémentaires dans leur identification par des
techniques analytiques (Stroka et al., 2016). Parmi les techniques chromatographiques, la
chromatographie sur couche mince (CCM) est considérée comme la plus ancienne et peut étre
utilisée pour le dépistage rapide des mycotoxines. Bien qu'elle soit peu colteuse, les mesures
obtenues ne peuvent pas étre considérées comme précises et sensibles (Lin et al., 1998). De
plus, une étape de préparation de I'échantillon est nécessaire, et la structure physique et
chimique de chaque mycotoxine détermine I'étape de nettoyage (Eskilsson et al., 2000).

Une recherche menée en Inde a analysé 63 échantillons d'herbes et de produits a base
de plantes, mettant en évidence la présence de mycotoxines telles que I'AFB1, I'AFB2,
I'AFG1, I'AFG; et le CIT. L'étude a révélé un seuil de détection (LOD) de 10 ng/mL pour
I'AFB1, mais les LOD pour les autres mycotoxines n'ont pas été spécifiés (Aiko et al., 2016).
Une autre recherche au Nigeria a examiné 210 échantillons de médicaments a base de plantes,
identifiant les mycotoxines AFB1, AFB2, AFG1 et AFG2. Cependant, les seuils de détection
(LOD) et de quantification (LOQ) n'ont pas été précisés dans cette étude (Ezekwesili-ofili et
al., 2014). Dans une étude menée au Brésil sur 67 échantillons de noix du Brésil, les
chercheurs ont trouvé des traces d'/AFB1, AFB2, AFG1 et AFG2. Bien que le LOD ne soit pas
specifié, le LOQ eétait de 2 mg/kg (Andrade et al., 2013). Une investigation en Arabie
Saoudite a porté sur 5 échantillons comprenant des amandes, des noix de cajou, des
chataignes, des noisettes, des pistaches et des noix. Cette étude a identifié un large éventail de
mycotoxines, avec des LOD variant selon les substances, notamment un seuil de 5 pg/kg pour
les AFBs (Abdel-Gawad et al., 1993). Au Pakistan, une recherche sur 30 échantillons de
plantes médicinales a détecté la présence d'AFB1, AFB2, AFG1, AFG2 et OTA, mais les

seuils de détection et de quantification n'ont pas été précisés (Ahmad et al., 2014). Enfin, une
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étude bresilienne portant sur 208 échantillons de produits alimentaires a base de mais a révélé
la présence d'AFB1, AFB2, AFG1 et AFG2, avec un LOQ de 2 pg/kg, bien que les LOD ne
soient pas spécifiés (Caldas et al., 2007).

La chromatographie en phase gazeuse (CPG) est rarement utilisee pour I'analyse des
mycotoxines en raison de leur nature non volatile et polaire. Pour les rendre détectables, une
étape de deérivatisation est nécessaire pour les convertir en dérivés volatils (Pereira et al.,
2014 ; Alshannaq et al., 2017). Cette étape, généralement réalisee par silylation ou acylation,
intervient apres le nettoyage de I'échantillon (Zhang et al., 2018). Parmi les détecteurs utilisés
en chromatographie en phase gazeuse (GC), la spectrométrie de masse (MS) est le plus
largement utilisée. D'autres analyseurs, tels que le piége a ions et le quadripdle, ont également
été employés (Pereira et al., 2014). L'analyseur a temps de vol (TOF) a été utilisé pour
I'analyse des toxines du Fusarium dans le blé, et le triple quadripble (QqQ) a été utilisé pour
I'analyse des toxines de Fusarium, de I'aflatoxine et de la zéaralénone dans la semoule de blé
(Jelen et al., 2008 ; Rodriguez-Carrasco et al., 2012).

Le choix de la technique analytique est principalement lié a la nature spécifique de la
mycotoxine (Soares et al., 2018). La chromatographie liquide a haute performance (CLHP)
associe une haute résolution a une automatisation avancée (Guo et al., 2019). Les détecteurs
conventionnels utilisés avec la CLHP comprennent la fluorescence (FLD), I'UV-visible (UV),
le réseau de photodiodes (PDA) et la spectrométrie de masse (MS) simple ou en tandem
(MS/MS) (Valenta et al., 1998). La CLHP couplée a des détecteurs FLD ou UV peut étre
utilisée pour la détermination des mycotoxines chimiquement apparentées (Zhang et al.,
2018). La CLHP couplée a la FLD est la méthode prédominante pour la quantification de
I'OTA, offrant une fiabilité et une sensibilité élevées en un seul passage, grace a la
fluorescence naturelle de I'OTA (Valenta et al., 1998 ; Lai et al., 2015).

Cependant, pour dautres mycotoxines telles que les fumonisines (FB), la
dérivatisation est une étape nécessaire car ces mycotoxines ne sont pas fluorescentes en raison
de l'absence de chromophores dans leur structure chimique (Valenta et al., 1998). De
nombreuses études ont souligné I'utilité de la CLHP-FLD pour I'analyse des aflatoxines (AF),
de la zéaralénone (ZEA) et du déoxynivalénol (DON) (Valenta et al., 1998). La CLHP
couplée a la PDA a éte utilisée pour la détection des ochratoxines (OT), et un systeme HPLC-
PDA-FLD a éte employé pour la détermination simultanée des aflatoxines, de la zéaralénone

et du déoxynivalénol (Pascale et al., 2019). Pour la détermination simultanée des aflatoxines,
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du déoxynivalénol, de I'OTA et de la zeéaralénone dans le son de blé, la CLHP a été utilisée
(Iracli et al., 2017).

On sait que divers produits agricoles peuvent contenir plusieurs mycotoxines
différentes. Cette constatation a incité la communauté scientifique a développer de nouvelles
techniques capables de détecter simultanément de multiples mycotoxines (Pascale et al.,
2019). Actuellement, la spectrométrie de masse en tandem (MS/MS) est largement utilisée
pour obtenir des informations précises sur la masse, tandis que la chromatographie liquide
(LC) est utilisée pour l'identification des mycotoxines (Pascale et al., 2019). La LC-MS/MS
est considérée comme la méthode la plus moderne et la plus largement utilisée pour I'analyse
des mycotoxines a I'état de traces, en raison de sa sensibilité, spécificité et fiabilité supérieures
a celles de la CLHP (Al-Taher et al., 2017 ; Bessaire et al., 2019 ; Woo et al., 2019). Cette
technique a été couronnée de succes dans la quantification simultanée de mycotoxines de
structures chimiques différentes en un seul passage (Delmulle et al., 2006 ; Spanjer et al.,
2008 ; Zhang et al., 2018).

Le Comité européen de normalisation (CEN) a récemment publié la premiére
méthodologie officielle pour I'analyse de la zéaralénone (ZEN) dans les huiles végétales
comestibles, ainsi que pour les mycotoxines T2 et HT2 dans les céréales et les produits
céréaliers. La technique LC/MS-MS a été largement utilisée dans de nombreuses études pour
la détermination de plusieurs mycotoxines dans diverses matrices alimentaires, telles que 12
mycotoxines de Fusarium dans la biére, 17 mycotoxines différentes dans l'orge et le malt,
ainsi que 35 mycotoxines dans des matrices médicales (Han et al., 2012 ; Bolechové et al.,
2015 ; Habler et al., 2017). Le Tableau (V) présente des exemples de méthodes LC/MS-MS

pour lI'analyse des mycotoxines dans les aliments
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Tableau V : Méthodes de chromatographie liquide couplée a la spectrométrie de masse en tandem (LC/MS-MS) pour 1’analyse des mycotoxines

dans les aliments.

Mycotoxines Pays Echantillon  Solution_d’extraction Méthode Nettoyage LOD LOQ* Référence
d’extraction
AFs China Cerneau de Méthanol-eau (70 :30, v/v) Sonication Autofabrication  0,004-0,013pg/kg 0,012-0,042 Li et al.
noix d'une pa/kg (2014)

Fonction amino

Fes0O4

nanomeétrique

Polymére

magnétique SPE
AFs, OTA Italy Céréales et Méthanol-eau (60 :40, v/v) Mélange IAC 1 pg/kg for AFs Nd Lattanzio
Fusarium dérivés and OTA et al.
mycotoxins 5-30 ug/kg pour (2014)

Fusarium
toxins

5 Alternaria Belgium  Tomates et Méthanol2,4- Vortex Cartouche SPE 1-20 ug/kg 2-50ug/kg Tolgyesi et
mycotoxines,CIT Jus de tomate  dinitrophénylhydrazine al. (2015)
4 Alternaria China Grains de blé  Acétonitrile-eau méthanol  Sonication Cartouche SPE  0,04-1,3 pg/kg 0,1-4,2 Xu et al
Mycotoxins (45 :45 :10, viviv) (2016)
AFs, FB1, FB2, Thailand Riz brun Acétonitrile Vortex QUEChERS 1,4-25 pg/kg 4,1-75 Hidalgo-
DON, OTA, ZEA (V/v) pa/kg Ruiz et al.
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15 mycotoxins

16 mycotoxins

11 mycotoxins

12 Fusarium

mycotoxins

AFB1
OTA
FB1
DON
T2
HT-2
ZEA

Lait de vache

Huiles
végétales
Céréales pour

nourrissons

Biere
Echantillons
a base de
céréales

D’acide acétique
Acétonitrile (2% d’acide

formique)

85% Acétonitrile

Acétonitrile/eau/acide
formique acide formique,
(80:19,9:0,1, viviv)
Acétonitrile/eau (70 :30,

v/v)

Acétonitrile/eau (84 :16,

vIv)

Acétonitrile-eau-acide

acétique acide acétique (79

:20:1, viviv)

Secousse

Secousse

Secousse

Secousse

Secousse

34

Acétate

sodium

QUEChERS

Nd

SPE cartridge

Nd

de 0,02-10,14
ng/mL

0,04-2,9 ng/g

0,01-10,0 ng/g

0,05-6,9 pg/L

0,06-0,13 pg/kg
pour AFB1
0,4-0,8 Ha/kg
pour OTA 8-16
Hg/kg

pour FB1

20 pog/kg pour
DON 4-8 pug/kg
pour T-2 20 ug

Nd

Nd

0,05-50
ng/g

0,15-20
Hg/L

Nd

(2019)
Flores-
Flores et
al. (2017)

Zhao et al.
(2016)
Al-taher et
al. (2017)

Habler et

al. (2017)

De santis et
al. (2017)
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kg—1pour HT-2

1,6-3,2 Ha/kg
pour ZEA
13 mycotoxins Korea Grains de Méthanol 80%, contenant  Secousse IAC 0,1-18,1 ng/g 0,4-54,8 Kim et al.
céréales 0,5 % d'acide acétique ng/g (2017)
20 mycotoxins Korea Pate de soja Méthanol-eau (60 :40, v/iv) Mélange IAC 0,06-4,68 ug/kg  0,17-13,24  Woo et al.
et PBS (2019)
6 Alternaria China Raisins Acétonitrile et Secousse QUEChERS 0,03-0,21 pg/kg  0,09-0,48 Gu et al
toxins Extraction en phase solide pa/kg (2019)
dispersive
D’extraction
AFs, ZEA, a- Spain Huiles Acétonitrile Secousse QUEChERS Nd 0,5 pMg/kg Hidalgo-
ZOL végétales pour AFs Ruiz et al.
1 ug/kg pour (2019)
ZEA and o-
ZOL
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111.2 Méthodes de diagnostic rapide pour la détection des mycotoxines

Les méthodes de diagnostic rapide pour la détection des mycotoxines sont des outils
essentiels dans le domaine de la sécurité alimentaire. Ces méthodes offrent des avantages
significatifs en termes de rapidité, de sensibilité et de spécificité par rapport aux techniques
conventionnelles d'analyse des mycotoxines. En permettant une détection précoce et précise
des mycotoxines dans les denrées alimentaires et les aliments pour animaux, ces méthodes
contribuent a garantir la qualité et I'innocuité des produits alimentaires. Cette section explore
les différentes méthodes de diagnostic rapide disponibles, mettant en lumiére leurs principes
de fonctionnement, leurs applications et leurs implications dans la prévention des risques liés

aux mycotoxines.
111.2.1  Méthodes basées sur les immunoessais

Les méthodes de diagnostic rapide reposent principalement sur des tests
immunochimiques, parmi lesquels figurent les tests ELISA, les bandelettes, les membranes a
circulation et les LFD. L'ELISA est particulierement notable, représentant I'outil le plus
important pour une détection et une quantification rapide des mycotoxines (Alshannaq et al.,
2017). Son principe repose sur l'interaction du complexe antigéne-anticorps avec des substrats
chromogeénes, et le résultat mesurable est obtenu par mesure spectrophotométrique de la
couleur développée (Pereira et al., 2014). Des méthodes ELISA ont été développées pour
tester diverses mycotoxines telles que les AF, ZEA, OTA, DON, T2/HT2 et FB dans
différents produits agricoles (Urusov et al., 2015 ; Oplatowska-stgchowiak et al., 2016).

Le principe de fonctionnement de la bandelette est similaire a celui de ’ELISA, et les
immunodosages basés sur une membrane en écoulement permettent d’obtenir des résultats
qualitatifs et semi-quantitatifs, bien que leur performance commerciale soit souvent médiocre

en raison de résultats proches du seuil de détection (Alshannag et al., 2017).

Les LFD (également appelés immunostrips ou immunodipsticks) sont des outils de
dépistage rapide et in situ pour les tests immunochromatographiques, produisant des résultats
visuels positifs ou négatifs. lls fonctionnent de maniére compétitive avec des anticorps
marqués comme réactifs de signal, et I'amplification du signal dans les LFD a été obtenue

grace a de nouveaux matériaux tels que les points quantiques, les nanoparticules d’or, les
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nanoparticules magnétiques et les nanoparticules de carbone. Cependant, leur utilisation est
limitée en raison d'interférences potentielles et de leur complexité dans I'identification des
traces d'analytes. La reproductibilité, la fiabilité avec différentes matrices et la sensibilité sont
également des considérations importantes limitant leur utilisation (Zhang et al., 2018).
Fobert et al. (2016) ont investigué I'utilisation de points quantiques (QDs) recouverts de
silice fonctionnalisee a I'époxy, révélant une sensibilité allant de 80 pg/kg a 1000 pg/kg pour
le déoxynivalénol (DON), la zéaralénone (ZEA) et la toxine T-2/H-T2. Dans une autre étude,
Song et al. (2014) ont employé des anticorps monoclonaux (mAbs) conjugués a de la sérum-
albumine bovine (BSA) pour détecter I'aflatoxine B1 (AFB1), la ZEA et le DON, avec une
sensibilité variant de 0,05 pg/kg a 3 pg/kg. Yu et al. (2015) ont utilisé des nanoparticules d'or
(AuNPs) pour la détection de la fumonisine B1 (FB1) et du DON, atteignant une sensibilité de
2,0 ng/ mL a 40 ng/mL. De plus, Li et al. (2019) ont étudié l'utilisation de nanoparticules de
carbone amorphe (ACNP) pour détecter le DON, la toxine T-2 (T-2), la ZEA et I'AFBL1, avec
une sensibilité allant de 1 pg/kg a 20 pg/kg. Duan et al. (2015) ont utilisé des points
quantiques CdSe/SiO> et des microbilles pour la détection de la ZEA, de I'AFB1 et du DON,
avec une sensibilité oscillante entre 10 pg/mL—1 et 500 pg/mL. Pirincci et al. (2018) ont
obtenu une sensibilité de 3,6 mg/mL pour la ZEA en utilisant des billes de sumicro a points
quantiques marquées d'anticorps. Enfin, Anfossi et al. (2018) ont obtenu une sensibilité de
62,5 pg/kg pour les fumonisines (Fus) en utilisant des QDs CdSe/ZnS et des nanoparticules
d'or (GNP). Ces recherches illustrent la diversité des approches de détection des mycotoxines

et leurs performances variables en termes de sensibilité.
I11 .2.2 Biocapteurs pour la détection des mycotoxines

L'utilisation de biocapteurs dans l'industrie alimentaire offre une solution
prometteuse pour réduire la présence de mycotoxines. Ces dispositifs présentent plusieurs
avantages, notamment une analyse rapide, facile et économique des échantillons, ainsi que la
reproductibilité, la stabilité et la précision des résultats, permettant méme des analyses sur site
(Slaughter et al., 2018). Récemment, Oliveira et al. (2019) ont mis en avant les progres
réalisés dans ce domaine, soulignant I'efficacité des biocapteurs pour la détection des

mycotoxines dans les aliments.

Les biocapteurs utilisent principalement des transducteurs optiques (comme la
résonance plasmonique de surface et la fluorescence), piézoélectriques (comme la

microbalance a cristal de quartz-QCM) et électrochimiques (Schulz et al., 2019). Les
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éléments de reconnaissance les plus courants incluent les peptides, les enzymes, les anticorps,
les cellules et les acides nucléiques, mais d'autres matériaux comme les aptameres et les
polymeéres a empreintes moléculaires sont également utilisés (Oliveira et al., 2019). Pour
améliorer la sensibilité des biocapteurs, des nanoparticules métalliques, des nanotubes de
carbone et des nanofibres sont souvent intégres, grace a leurs propriétés physicochimiques
uniques telles qu'une grande surface-volume et une résistance a la corrosion élevée
(Malekzad et al., 2017). Dans le Tableau (V1), illustrant I'utilisation des biocapteurs dans la
détection des mycotoxines sont répertoriés, mettant en lumiére leur diversité et leur efficacité

dans ce domaine.
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Mycotoxine Elément de Transducteur/Technique Alimentation Détection Limit Référence
reconnaissance
AFB1 Cadre organique Piézoélectrique (QCM) Arachides,  pistaches, 2,8 pg/mL Gu et al. (2019)
riz,et blé
AFB1 Composite Impédimétrique (EIS) Mais 0,05 ng/mL Yagati et al. (2018)
AFB1 Anticorps Piézoélectrique (EQCM) Céréales 8 pg/mL Chauhan et al.
(2016)
AFB1 Anticorps Piézoélectrique (QCM) Cacahueéte 0,83 ng/kg Tang et al. (2018)
AFB1 Anticorps Potentiométrique (DPV) Poudre de mais 3,5 pg/mL Zhang et al. (2016)
Cyclopiazonic acid  Anticorps Optique (SPR) Mais et fromage 0,29 mg/mL Hossain et al. (2019)
DON, ZEN, T- Anticorps Optique (SPR) Ble 15ug/kg 24 pg/kg 12 pg/kg  Hossain et al. (2018)
2toxin
HT-2 toxin, T-2 Anticorps Ampérométrique (CV) Urine humaine 0,4 ng/mL ng/mL 0,3 Hossainetal. (2018)
toxin, AFM1 ng/mL
T-2 toxin, T-2 Anticorps Optique (iSPR) Blé 1,2 ng/mL Nan et al. (2019)
toxin-3-glucoside
(T2-G)
OTA Aptameére Impédimétrique (EIS) Raisin et produits de 0,030 ng/mL Zhu et al. (2015)
base
OTA Aptamére SPR Vin et huile d’arachide 0,005 ng/mL Tang et al. (2018)
OTA Anticorps Piézoélectrique (QCM) Tampon 17,2 ng/mL Piringci et al. (2018)
OTA Aptamére Amperometric (CV) Vin rouge 0,23 pg/mL Tang et al. (2018)
OTA Anticorps Piézoélectrique (QCM) Vin rouge 0,16 ng/mL Karczmarczyk et al.
(2017)
OTA Anticorps Optique (SPR) Café 3,8 ng/mL Rehmat et al. (2019)
OTA Aptamer Potentiométrique (DPV) Jus de raisin et vin 0,18 pg/mL Xiang et al. (2018)

rouge
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OTA Anticorps Piézoélectrique (QCM-D) Vin rouge 0,16 ng/mL Karczmarczyk et al.
(2017)

OTA, AFM1 Anticorps Potentiométrique (CV) Vin rouge et lait 0,15 ng/mL 3,04 ng/mL Karczmarczyk et al.
(2017)

AFM1 Anticorps Optique (SPR) 18 pg/mL Karczmarczyk et al.
(2016)

PAT Aptameére Potentiométrique (EIS/DPV) Le lait 0,27 pg/mL He et al. (2018)

PAT Aptamere Impédimétrique (EIS) Jus 2,8 ng/L Khan et al. (2019)

ZEN Aptameére Ampérométrique (CV/DPV)  Jus de pomme 0,17 pg/mL He et al. (2019)

ZEN Anticorps Ampérométrique (CV/DPV) Mais 1,5 pg/mL Lui et al. (2016)

ZEN Aptameér Potentiométrique (CV/DPV) Mais et produits a base 0,105 pg/mL He et al. (2019)

de mais
DON, T-2, ZEA, Anticorps Optique (iSPR) Orge 64 ug/kg, 26 pg/kg, 96 Joshietal. (2016)
FB1 Ha/kg,13 pg/kg
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11.2.2.1 Biocapteurs électrochimiques pour la détection des mycotoxines

Les biocapteurs électrochimiques sont des dispositifs innovants qui exploitent
des composants biologiques pour détecter les mycotoxines dans les produits alimentaires.
Leur principe repose sur la mesure des changements électrochimiques induits par les
interactions entre les mycotoxines. Cette approche offre une sensibilité remarquable, capable
de détecter méme de faibles concentrations de mycotoxines, ce qui est crucial pour garantir la
sécurité alimentaire. De plus, les biocapteurs électrochimiques ont hautement sélectifs, car ils
peuvent cibler spécifiguement les mycotoxines recherchées, minimisant ainsi les risques de
faux positifs ou d'interférences avec d'autres composés. Leur rapidité d'analyse, souvent
réalisée en quelques minutes seulement, permet une surveillance en temps réel dans les
industries alimentaires. En détectant les mycotoxines précocement, ces biocapteurs permettent
une intervention rapide pour prévenir les risques pour la santé publique liés a la
consommation de produits alimentaires contaminés. Ainsi, les biocapteurs électrochimiques
émergent comme une technologie prometteuse pour renforcer la sécurité alimentaire et

protéger la santé des consommateurs :

— Capteurs impédimétriques : La technique de spectroscopie d'impédance
électrochimique (EIS) a été développée pour identifier les mycotoxines. Cette
technique enregistre les altérations observées dans l'interface entre I'électrode et la
sonde redox (Ram et al., 2016). Trois électrodes constituent un capteur
impédimétrique : I'électrode de travail, I'électrode de référence et la contre-électrode.
Des capteurs impédimétriques ont été testés avec succes pour I'AFB1, AFM1, OTA et
PAT (Nan et al., 2019). Les biocapteurs impédimétriques se distinguent par leur
sensibilité et leur sélectivité élevées, ainsi que par leur efficacité en termes de temps et
leur simplicité d'utilisation. De plus, ils offrent une réponse rapide et une grande
mobilité grace a l'instrumentation portable et a la miniaturisation. Cependant, leur
construction complexe et l'utilisation de marqueurs d'étiquetage colteux constituent
des limitations importantes (Oliveira et al., 2019).

— Capteurs potentiométriques : Les capteurs potentiométriques utilisent des électrodes
sélectives d'ions. Pour cette technique, on peut utiliser des systéemes a deux (de travail

et de référence) ou trois (de travail, de référence et de comptage) électrodes.
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L'information sur I'événement de reconnaissance est fournie par les changements de
potentiel de circuit entre les électrodes de travail et de référence (Perumal et
al.,2014). Pour la détermination des mycotoxines dans les aliments, la
voltampérométrie difféerentielle a impulsion (DPV), la voltampérométrie cyclique
(CV) et la voltampérométrie a ondes carrées (SWV) ont été utilisées (Xu et al., 2016).
Des capteurs potentiométriques ont été testés avec succes pour I'AFB1 dans la poudre
de mais (Zhang et al., 2016), pour I'OTA dans le jus de raisin et le vin rouge (Xiang et
al.,2018), pour le PAT dans le jus (He et al., 2018) et pour le ZEN dans le mais (He et
al., 2019). Les biocapteurs potentiométriques permettent une réduction du temps
d'analyse et offrent une mobilité accrue grace a l'instrumentation portable et a la
miniaturisation. Leur sensibilité et leur sélectivité sont également des points forts, tout
comme leur capacité a fonctionner sans traitement préalable de I'échantillon.
Cependant, leur sensibilité et leur durée de vie peuvent étre sérieusement influencées
par des facteurs tels que la température, le pH, le support d'immobilisation et les
réactions immunologiques croisées (Xiang et al., 2018).

Capteurs ampérométriques : Pour la technique du capteur ampérométrique, deux
(travail et référence) ou trois (travail, référence et contre) systémes d’électrodes sont
nécessaires. Les biocapteurs ampérométriques calculent les courants produits par des
especes ¢€lectroactives. L’apport de médiateurs peut améliorer I’efficacité du capteur
ampérométrique en facilitant le transfert d’électrons (Hammond et al., 2016). Un
métal inerte tel que le Pt ou I’Au peut étre utilisé comme électrode de travail, ou bien
des nanotubes de carbone et du graphéne peuvent également étre utilisés. La
régénération observée entre les mesures doit €tre particuliérement soignée, car il s’agit
d’un inconvénient de la technique. De nos jours, des électrodes imprimées jetables
sont utilisées a la place, car elles sont bon marché et peuvent étre produites a grande
échelle (Ferreira et al., 2013). Des capteurs ampérométriques ont été testés avec
succes pour la toxine HT-2, la toxine T-2 et I’AFM1 dans 1’'urine humaine (Schulz et
al., 2019), pour I’OTA dans le vin rouge (Tang et al., 2018) et pour le ZEN dans le
mais et les produits a base de mais (He et al., 2019). Les biocapteurs ampérométriques
se distinguent par leur mobilité grace a l'instrumentation portable et a la
miniaturisation, ainsi que par leur haute sensibilité et sélectivité. Cependant, la
nécessité de régénerer l'appareil entre les mesures peut étre une limite importante
(Vidal et al., 2013).
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111.2.2.2 Biocapteurs optiques pour la détection des mycotoxines

Parmi les différentes méthodes de biocapteurs optiques, la résonance plasmonique de
surface (SPR) se distingue par ses caractéristiques telles qu'une speécificité élevée, une
sensibilité accrue et un rapport codt-efficacité favorable. La SPR permet une détection directe
en temps reel, offrant ainsi des résultats rapides et précis. Cette technique innovante permet
également une détection sans étiquetage, ainsi que l'analyse qualitative et quantitative de
plusieurs polluants simultanément (Damborsky et al., 2016). Des biocapteurs basés sur la
SPR ont été développés et testés avec succés pour détecter des mycotoxines telles que le
DON, le ZEN et la toxine T-2 dans le blé (Hossain et al., 2019), I'OTA dans le café (Rehmat
etal., 2019) et I'AFM1 dans le lait (Karczmarczyk et al., 2017).

La résonance plasmonique de surface présente de nombreux avantages, notamment
une spécificité et une sensibilité élevées, une compacité et une rentabilité. Elle permet une
analyse directe en temps réel sans nécessiter de marquage, ce qui favorise le développement
d'appareils portables pour une utilisation sur le terrain. Cependant, malgré ses promesses, son

déploiement a grande échelle reste encore en cours de développement (Oliveira et al., 2019).
111.2.2.3 Biocapteurs piézoélectriques pour la détection des mycotoxines

Les biocapteurs bases sur la microbalance a cristal de quartz (QCM) ont été largement
étudiés pour leur utilisation dans l'analyse des mycotoxines et la surveillance des agents
pathogénes. Le transducteur QCM est composé d'un cristal de quartz plaqué or, dont la
fréquence de résonance est modifiée en réponse a un signal électrique. La surface du quartz
est revétue d'une couche sensorielle spécifique, provoquant des changements de masse et des
vibrations caractéristiques (Montagut et al., 2011). Des biocapteurs exploitant la QCM ont
été efficacement testés pour détecter I'AFB1 dans des produits tels que les arachides, les
pistaches, le riz et le blé (Gu et al., 2019), ainsi que I'OTA dans le vin rouge (Karczmarczyk
etal., 2017).

Ces biocapteurs, basés sur la microbalance a cristal de quartz, offrent des avantages
significatifs, notamment un codt relativement faible, une sensibilité élevée et une sélectivité
accrue. De plus, ils permettent la réutilisation, offrent une sortie en temps réel et permettent la
détection sans marquage ni irradiation, ce qui favorise leur intégration dans des appareils

portables. Cependant, il convient de noter qu'ils peuvent étre limités par un signal de fond
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relativement élevé par rapport au signal de I'essai, ce qui nécessite une attention particuliere
(Tang et al., 2018).

111.3 Technologies émergentes dans I'analyse et la détection des mycotoxines

L'émergence de nouvelles technologies dans I'analyse et la détection des mycotoxines
offre des perspectives prometteuses pour ameliorer la sécurité alimentaire et
environnementale. Ces avancées permettent une précision accrue dans l'identification des
mycotoxines, permettant la détection méme a des concentrations infimes. De plus, elles
accélérent le processus de détection, offrant une réponse plus rapide dans les situations
d'urgence. Enfin, ces technologies offrent une sensibilité améliorée, assurant une surveillance
plus rigoureuse et une réduction des risques de contamination. En combinant ces avantages,
elles jouent un réle crucial dans la préservation de la santé publique et dans la protection des

ressources alimentaires mondiales.

111.3.1 Méthodes protéomiques et génomiques

Les méthodes protéomiques comprennent 1’extraction initiale des peptides/protéines
des aliments et une analyse plus poussée par spectrométrie de masse a temps de vol par
désorption ou ionisation laser assistée par matrice (MALDI-TOF MS). La techniqgue MALDI-
TOF MS détecte rapidement les isolats fongiques et les mycotoxines et les identifie avec une
grande précision. Cette analyse est réalisée en détectant les protéines dans une gamme de
masse de 2 a 20 kDa aprés avoir calculé les valeurs m/z. L’identification du micro-organisme
est réalisée grace a I’empreinte MS créée pour chacun d’entre eux. La technique MALDI-
TOF MS est une approche trés prometteuse car elle permet d’identifier des especes de
champignons filamenteux étroitement liées. Toutefois, la nécessité de créer une base de
données publique dans laquelle toutes les entrées internes soient accessibles a été signalée. En
outre, I’industrie alimentaire considére actuellement cette technique comme coliteuse. La
MALDI-TOF MS a ét¢ utilisée pour détecter rapidement ’AFB1, le CIT, le DON, le ZEA, le
T2 et la griséofulvine, et pour le dépistage rapide des mycotoxines d’Alternaria, I’alternariol

(AOH), I’éther monométhylique d’alternariol (AME) (Hleba et al., 2017).

Les méthodes génomiques comprennent I'extraction initiale de I'ADN ou de I'ARN
des moules a partir des aliments, suivie d'une détection par réaction en chaine de la
polymérase (PCR), PCR quantitative (QPCR), amplification isotherme en boucle (LAMP) et

PCR de transcription inverse (RT-PCR). Ces méthodes permettent de détecter les isolats
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fongiques, mais il n'est pas possible de les quantifier. Il n'est pas non plus possible de détecter
des especes spécifiques, mais seulement de détecter les souches ayant la capacité de produire
des mycotoxines (Bintvihok et al., 2016). Grace a la technique PCR, I'amplification de
séquences d'’ADN se fait in vitro. L'amplification sélective et répétitive nécessite I'existence
des amorces et de I'ADN polymérase Tag. La combinaison en temps réel de la sensibilité de la
PCR conventionnelle & un signal fluorescent spécifique permet a la gPCR de quantifier des
cibles d'ADN spécifiques. LAMP utilise une ADN polymérase et quatre amorces pour
amplifier les acides nucléiques. Elle est utilisée a la place de la PCR pour la détection des
moisissures d'altération. Des champignons producteurs d'OTA ont été détectés par des
méthodes basées sur la PCR (Hayat et al., 2012), les especes de Fusarium, Penicillium et
Aspergillus ont également été détectées par la méme méthode et analysées comme étant
associees a l'expression des genes impliqués dans le développement de la maladie. Par la
méme méthode, elles ont été analysées comme étant associées a l'expression de génes

impliqués dans la voie de biosynthése de plusieurs mycotoxines (Rodriguez et al., 2015).
111.3.2 Techniques moléculaires

Les techniques moléculaires comprennent notamment la PCR, [I'hybridation
fluorescente in situ (FISH) et le codage a barres de I'ADN. Les techniques qui varient avec la
PCR, telles que la gPCR, la RT-PCR, I'électrophoréese sur gel en gradient de dénaturation
(PCR-DGGE) et la PCR-ELISA, peuvent étre utilisées pour contrdler les champignons dans
les aliments (Bintvihok et al., 2016). Parmi ces méthodes, la PCR-DGGE présente I'avantage
de I'analyse du polymorphisme de longueur des fragments de restriction terminale (T-RFLP),
ce qui permet d'identifier de maniére satisfaisante les champignons toxigénes (El Sheikha et
al., 2015). La PCR-ELISA s'est avérée plus sensible que la PCR simple. L'amplification de
I'ADN par LAMP a été rapportée par (Luo et al.,, 2012) pour détecter les especes
d'Aspergillus productrices d'aflatoxines.

111.3.3 Nez électronique

Les propriétés physicochimiques des métabolites fongiques secondaires peuvent étre
évaluées par le nez électronique, qui fonctionne partiellement comme un systeme GC. Plus
précisément, cette analyse est basée sur la détection des composes volatils libérés par un
aliment contaminé au moyen d'un capteur a I'état (Palascni et al., 2012). La sensibilité des

capteurs utilisés dans cette analyse permet de créer une empreinte digitale unique pour chaque
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aliment, caractéristique de son godt et de son ardme. La détection de I'odeur caractéristique
donne des informations initiales sur la catégorie des métabolites produits (Sanaeifar et al.,
2017). Les pommes, les oranges, les fraises et les péches sont des fruits pour lesquels
I'application de cette technique a été réalisée avec succeés pour la détection des champignons

qui produisent des (Jia et al., 2019).
111.3.4 Emission induite par I’agrégation

L'émission induite par I’agrégation (AIE) exploite I'augmentation de la fluorescence
pour un groupe de colorants fluorescents a 1'état d’agrégation. La fluorescence intense de ces
colorants peut étre le résultat de la réduction des rotations intramoléculaires observées a I'état
d’agrégat. Le développement de biocapteurs est basé sur l'analyse de la fluorescence des
colorants AIE (Liu et al., 2014). Les colorants AIE qui présentent une émission de
fluorescence élevée a 1'état d’agrégat sont le 9,10-distyrylanthracene (DSA), le
tétraphényléthene (TPE) et le silacrylate de méthyle (TPE) et le silacyclopentadiene (silole)
(Wang et al., 2018).

Zhu et al. (2019) ont mis au point un aptasenseur a base de colorants AIE pour la
détection de I’OTA. Les colorants AIE présentent une grande affinité avec les aptameres et
sont fluorescents grace au processus d’agrégation des colorants. Une seule séquence
d’aptameére a été utilisée dans cette étude, la limite de détection atteignant 0,4 ng/mL. De plus,
I’aptamere présentait une spécificité significative pour la reconnaissance de [’OTA.
L'application a été utilisée avec succes pour analyser ’OTA dans le vin et le café. La
détection sur place des contaminations alimentaires et la simplicité d’utilisation rendent

I’application des colorants AIE tres efficace.
111.3.5 Spectroscopie de résonance magnétique nucléaire

La spectroscopie de résonance magnétique nucléaire (RMN) est une technique
fondamentale pour [I'identification des composes organiques et l'une des principales
technologies analytiques fréquemment utilisées dans la métabolomique (Xu et al., 2014). Elle
adopte une approche holistique pour I'étude des métabolites. Les méthodologies RMN les plus
couramment utilisées se concentrent sur l'analyse des propriétés physiques des noyaux
d'’hydrogene (protons) dans les tissus, notamment la RMN du proton. D'autres noyaux
atomiques, tels que le 31P, le 13C, le 19F et le 23Na, sont également étudiés. Parmi les

inconvénients de la RMN, on compte sa sensibilité limitée, sa résolution spectrale et
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temporelle insuffisante. De plus, le nombre restreint de logiciels commerciaux disponibles et
les méthodes de quantification limitées sont des caractéristiques de cette technique (Serkova
et al., 2012). Néanmoins, la RMN présente plusieurs avantages, tels que la préparation simple
des échantillons, le haut débit d'analyse, les déplacements chimiques stables et la capacité a
quantifier simultanément plusieurs métabolites endogenes dans un organisme vivant. En
métabolomique, la RMN fournit des informations structurales détaillées en permettant la
détection simultanée et l'interprétation statistique des multiples métabolites endogénes dans

un systeme vivant.
111.3.6 Imagerie hyperspectrale

L'imagerie hyperspectrale (HSI) est une technique qui peut étre appliquée a
I'évaluation des champignons et des mycotoxines avec des avantages significatifs. Les
analyses par cette technique sont peu codteuses, non destructives, rapides et fournissent des
données spectrales pour chaque pixel. Cette technique est considérée comme capable de
remplacer les méthodes codteuses et fastidieuses pour l'analyse des mycotoxines dans les
céréales, contribuant ainsi de maniére significative au dépistage des céréales contaminées.
L'étude de Femenias et al. (2020) décrit le principe de la technique HSI et son utilisation pour
la gestion des risques liés au pathogéne Fusarium et au DON dans les céréales. De plus, les
algorithmes de prédiction de I'HSI sont des outils innovants importants pour la détermination
du DON. L'HSI est un outil de triage des grains qui permet de classer les grains contaminés
individuellement. Un systéeme HSI se compose d'une caméra pour la détection spectrale et
spatiale, d'un spectrographe pour la production d'un spectre pour chaque pixel, d'une lentille
objective qui focalise le faisceau de lumiére vers le détecteur, d'un dispositif d'illumination
qui produit et envoie de la lumiére a I'échantillon (Elmasry et al., 2010), une unité mobile
avec une platine de translation et un moteur responsables du mouvement de I'échantillon, et

un instrument d'acquisition de données (Elmasry et al., 2012).

Sans normes, l'identification fiable des métabolites des isolats (Kleigrewe et al.,
2012) est difficile. Les technologies RMN ont été utilisees avec succés pour élucider le
mécanisme de réarrangement de la mycotoxine Fusarium, notamment le Fusarin C (Lopez-
Ruiz et al., 2019). Tekle et al. (2015) ont étudié une caméra infrarouge a courte longueur
d'onde avec un détecteur au tellurure de mercure pour la surveillance des grains de ceréales
contaminés par le Fusarium et le DON, avec des longueurs d'onde de travail de l'appareil
situées entre 1000 et 2500 nm. L'Imagerie Hyperspectrale Visuelle (IHV) présentée par
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(Barbedo et al., 2017) consistait en une caméra XENICS couplée a un spectrometre
VIS/NIR, utilisant des longueurs d'onde de travail de 528 a 1785 nm. lls ont étudié
I'utilisation de I'HSI pour le dépistage du DON dans les grains de blé a I'aide d'un nouvel
algorithme. Cependant, les résultats ont montré que l'algorithme congu exclusivement pour
cette étude ne fournissait pas de preuves suffisantes de corrélation entre l'infection par le
DON et la présence de Fusarium. Un nouvel algorithme a été congu pour classer les
échantillons en lots, ce qui pourrait étre un outil précieux pour détecter les premiers signes

d'infection par le Fusarium, suivi d'une analyse du DON
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Conclusion et perspectives

Les avancées examinées dans l’analyse des mycotoxines, mettant particulierement
I’accent sur les innovations dans la préparation des échantillons alimentaires, ont des
implications profondes pour la sécurité alimentaire et la santé publique. Le domaine a connu
une évolution notable des techniques analytiques, des méthodes de préparation des
échantillons et des technologies de détection, toutes visant a améliorer la précision, la
sensibilité et ’efficacité de la détection des mycotoxines dans les échantillons alimentaires.
En évaluant de maniére critique ces développements, cette revue exhaustive souligne leur
potentiel pour révolutionner divers aspects de la gestion de la sécurité alimentaire, y compris
les cadres réglementaires, les méthodologies d'évaluation des risques et les stratégies

d’atténuation.

Pour I’avenir, plusieurs pistes prometteuses pour progresser davantage dans 1’analyse
des mycotoxines émergent. Tout d’abord, la recherche en cours sur les techniques de
préparation d’échantillons novatrices promet de rationaliser le processus analytique, réduisant
ainsi le temps et les ressources nécessaires tout en améliorant la sensibilité de la détection.
L’exploration de méthodes de préparation d’échantillons miniaturisées et automatisées,
associee aux avancées en microfluidique et en technologies lab-on-a-chip, présente un intérét

particulier a cet égard.

L’intégration de technologies émergentes telles que la nanotechnologie et
I’intelligence artificielle (IA) offre des opportunités passionnantes pour améliorer la
sensibilité, la spécificité et la rapidité des méthodes de détection des mycotoxines. Les
capteurs a base de nanomatériaux et les algorithmes d’analyse de données pilotés par I’'TA
montrent un grand potentiel pour révolutionner le domaine en permettant une détection rapide

et sur site des mycotoxines avec une précision et une fiabilité élevée.

Il existe une reconnaissance croissante de 1I’importance des protocoles normalisés et
des matériaux de référence pour garantir la reproductibilité et la comparabilité des résultats
entre différents laboratoires et régions. Les efforts collaboratifs entre les chercheurs, les
régulateurs et les acteurs de ’industrie sont cruciaux pour établir et mettre en ceuvre ces

normes de maniere efficace.
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