Certificat d’analyse

cmc Mc Matériau de référence certifié

CANA-1

Matériau de référence certifié¢ — Canadine

Les tableaux suivants montrent les constituants pour lesquels on a établi valeurs certifiées et valeurs
informatives pour ce matériau de référence certifié de canadine (CRM).

La valeur certifiée indique la pureté de la canadine. Les valeurs certifiées sont basées sur des résultats
établis a partir de données générées au CNRC par spectroscopie de résonance magnétique nucléaire
quantitative du proton (*H-qgNMR) et par spécifications chimiques. L’incertitude élargie (Ucrw) de la
valeur certifiée est égale a U = ku,, ou u. est lincertitude standard combinée, calculée conformément
au Guide du JCGM [1], et k est le facteur de couverture. Un facteur de couverture de deux (2) a été
utlisé pour tous les éléments. L'incertitude Ucgry tient compte de tous les aspects qui contribuent
raisonnablement a l'incertitude de la quantité mesurée.

Tableau 1 : valeur certifiée pour le CANA-1

Fraction massique

Substance Formule moléculaire alg
canadine (a) C2oH21NO, 0,9936 £ 0,0059
~
)
o
-~ N

Canadine

Numeéro de registre du CAS : 522-97-4
Formule moléculaire : C5oH,1NO4
Masse molaire : 339,38 g/mol
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Tableau 2 : valeurs informatives pour les impuretés présentes dans le CANA-1

Fraction massique

Substance Formule moléculaire o
chlorure de berbérine (b) C,oH1sNO,CI 0,000 20
tétrahydropalmatine (b,c) C21H2sNO, 0,000 37
tétrahydrojatrorrhizine (a,b,c) CyoH23NO, 0,0024
méthanol (a) CH3OH 0,0014
dichlorométhane (a) CH,CI, 0,0011

Tous les alcaloides sont identifiés ici par leurs noms communs. Leurs numéros de registre du Chemical
Abstract Services (CAS) sont les suivants : canadine (tétrahydroberbérine, CAS 522-97-4), chlorure de
berbérine  (CAS 633-65-8), tétrahydropalmatine (CAS 2934-97-6) et tétrahydrojatrorrhizine
(CAS 6018-39-9).

Codes
Les codes ci-dessous désignent la méthode expérimentale de détermination de I'analyte.

a Spectroscopie de résonance magnétique nucléaire du proton (*H-NMR)
b  Chromatographie en phase liquide et spectrométrie de masse (LC-MS)
¢ Chromatographie en phase liquide et spectroscopie UV-vis (LC-UV)

Valeurs certifiées

Les valeurs certifiées sont celles en lesquelles le CNRC a le plus confiance sur le plan de I'exactitude
et pour lesquelles toutes les sources de biais, connues et présumées, ont été prises en compte et font
partie du calcul des incertitudes élargies établies (Tableau 1).

Valeurs informatives

Les valeurs informatives sont celles en lesquelles il n'y a pas assez de données pour fournir toute
estimation de l'incertitude (Tableau 2).

Utilisation prévue

Ce matériau de référence a été prévu pour étre utilisé dans [I'étalonnage et le développement de
méthodes d’analyse de la canadine. Il est recommandé d’utiliser un échantillon d’'une masse minimale
de 25 mg.

Entreposage et prélévement d’échantillons

Il est recommandé que le matériau soit entreposé dans un endroit frais. Les ampoules peuvent étre
conserveées a la température ambiante pendant une courte durée seulement. Pour I'entreposage a long
terme, une température de —20 °C est recommandée.
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Préparation du matériau

La canadine a été synthétisée au CNRC a partir de berbérine commerciale, puis purifiée de nouveau
par multi-cristallisation [2]. Le cristal alcaloide a ensuite été broyé de maniére a avoir une granulométrie
de 80 mesh ou moins, puis séché sous vide.

Stabilité

La stabilité de la canadine a été controlée lors d’'un essai de stabilité isochrone de deux semaines
a +37 °C, par comparaison avec des échantillons maintenus a —80 °C. Les éléments d'incertitude due a
la stabilité a court terme sont donc inclus dans le bilan des incertitudes.

Homogeénéité

Le matériau est censé étre homogeéne. Il a fait I'objet d’'un essai d’homogénéité au CNRC, au moyen de
la spectroscopie NMR du 'H. Les résultats obtenus avec des sous échantillons (25 mg) ont été évalués
en suivant le modéle des effets aléatoires de DerSimonian-Laird et inclus dans le calcul des valeurs
certifiees [3].

Incertitude

L'estimation de l'incertitude combinée (u.) comprend les incertitudes dues a la caractérisation des lots
(Uear), @ la variation possible d’'une ampoule a l'autre (unm) et a la stabilité a court terme (Usp).
Exprimées en termes d'incertitude-type, ces composantes sont données dans le tableau 3.

Tableau 3 : composantes de lI'incertitude pour le CANA-1

Substance

canadine 0,0030 0,0008 0,0016 0,0024

Tracabilité métrologique

Les résultats présentés dans ce certificat d’analyse sont rattachables au Sl grace a des étalons de
pureté établie préparés par gravimétrie (acide benzoique de haute pureté, SRM 350 b, obtenu aupres
du NIST) et a des comparaisons de mesures entre divers laboratoires du monde. Ainsi, la CANA-1
constitue un matériau de référence adéquat pour des programmes d’assurance de la qualité en
laboratoires, conformément a la norme ISO/IEC 17025.

Contr6le de la qualité (ISO/IEC 17025, Guide 34 de I'|SO)

Ce matériau a été produit conformément au systéme qualité documenté de Science de mesures et
étalons du CNRC, qui est conforme aux exigences de la norme ISO/IEC 17025 et du Guide 34 de
I'SO.

Le systéme de contrble de la qualité a I'appui des aptitudes en matiere de mesures et d’étalonnage du
CNRC, comme indiqué dans la base de données du Bureau international des poids et mesures (BIPM)
(kcdb.bipm.org), a été examiné et approuvé sous l'autorité du Systéme interaméricain de métrologie
(SIM) et a été jugé conforme aux attentes de I'arrangement de reconnaissance mutuelle du Comité
international des poids et mesures (CIPM). Le certificat d’approbation SIM est disponible sur demande.
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Mises a jour

Les utilisateurs devraient s’assurer a ce que le certificat qu'ils possédent est a jour. Notre site
Web, http://www.cnrc.gc.ca/mrc, affichera tout nouveau renseignement a cet égard.
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Ce certificat est valide uniquement si le produit correspondant a été obtenu directement du
CNRC ou de I'un de ses fournisseurs qualifiés.

Veuillez adresser tout commentaire, renseignement ou demande a :

Conseil national de recherches Canada
Science des mesures et étalons

1200, chemin Montréal, Edifice M-12
Ottawa (Ontario) K1A OR6

Téléphone : 613-993-2359
Télécopieur : 613-993-2451
Courriel : CRM-MRCOrganic-Organigues@nrc-cnrc.gc.ca

Also available in English on request.
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