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Certificat d’analyse

Matériau de référence certifié

SKIM-1

Matériau de référence certifié de lait écrémé en poudre pour les métaux a
I'état de trace et les minéraux

SKIM-1 est un matériau de référence certifié (MRC) de lait écrémé en poudre caractérisé pour
les métaux a I'état de trace et les minéraux. Ce matériel a été préparé au Conseil national de
recherches du Canada (CNRC) a partir de lait écrémé en poudre de qualité alimentaire. Une
unité de SKIM-1 est constituée de 12 sachets de trilaminé, contenant chacun environ 2,5 g de
lait écrémé en poudre. Ce MRC est congu pour I'étalonnage, la validation de procédures et pour
le développement de méthodes analytiques de métaux a I'état de trace et d’autres constituants
dans le lait en poudre ou des matrices similaires.

Le tableau suivant donne les constituants dont des valeurs certifiées et des valeurs de référence
ont été établies pour ce MRC. L’incertitude élargie (Uurc) de la valeur certifiée est égale a U =
kuc, uUc étant I'écart-type combiné calculé conformément au guide JCGM [1] et k étant le facteur
de couverture. Un facteur de couverture de deux (2) a été appliqué. L’incertitude Uyrc tient
compte de tous les aspects pouvant raisonnablement contribuer a lincertitude des valeurs
certifiées. Toutes les valeurs indiquées sont exprimées pour la masse séche du matériau.

Tableau 1 : Fractions de masse et incertitudes élargies (k = 2) pour SKIM-1

Elément Fraction massique, Type de Reconnais;a,nce internationale
mg/kg valeur de la capacité de mesure (CMC)
arsenic (b, ) 0,0020 + 0,0012 certifiée SIM-QM-CA-000001E8-1
brome (c) 16,2+ 2,8 référence -
cadmium (a, c) 0,0019 + 0,0004 certifiée SIM-QM-CA-000001EA-1
calcium (c, d) 12 180 + 2000 reference SIM-QOM-CA-000001EB-1
chlore (c) 10 710 £ 720 reference -
iode (c) 2,22+0,14 reference -
fer (a, c, d) 2,46 + 0,34 certifiée SIM-QM-CA-000001EF-1
magnésium (c, d) 1240 + 200 reference SIM-QOM-CA-000001EH-1
mercure (a) 0,0018 £ 0,0012 certifiée SIM-QOM-CA-000001EJ-1
plomb (a) 0,0014 £ 0,0006 certifiée SIM-QOM-CA-000001EG-1
potassium (c, d) 18 700 + 2900 référence SIM-QOM-CA-000001EN-1
sélénium (a, c) 0,356 + 0,018 certifiée SIM-QOM-CA-000001EO-1
sodium (c, d) 4300 + 560 référence SIM-QOM-CA-000001EQ-1
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Elément Fraction massique, Type de Reconnaissance internationale
mg/kg valeur de la capacité de mesure (CMC)
strontium (a, c, d) 2,75+0,24 certifiée SIM-QM-CA-000001ER-1
zinc (a, ¢, d) 453+ 34 certifiée SIM-QM-CA-000001ET-1
Codes

Les codes font référence aux méthodes expérimentales utilisées pour le dosage de 'analyte.

a spectrométrie de masse a plasma induit a dilution isotopique (ID-ICP-MS)

b spectrométrie de masse a plasma induit par ajout dosé d’étalons (SA-ICP-MS)
c spectrométrie de masse a plasma induit (ICP-MS)

d spectrométrie d'émission atomigque a plasma induit par ajout dosé d’étalons (SA-ICP-AES)

Valeurs certifiées

Les valeurs certifiées sont celles que le CNRC considére comme les plus fiables en ce qui a
trait a I'exactitude. Pour les établir, toutes les sources connues ou présumées d’erreur
systématique ont été prises en compte et incluses dans les incertitudes élargies rapportées.
Les valeurs certifiées sont les meilleures estimations de la valeur réelle et de l'incertitude.

Valeurs de référence

Les valeurs de référence sont des valeurs non certifiées pour lesquelles il n'y a pas
suffisamment de données disponibles pour fournir une estimation exhaustive de l'incertitude
permettant leur certification compléte.

Reconnaissance internationale des aptitudes en matiére de mesure

Les capacités de mesure sur lesquelles reposent les présents résultats sont enregistrées dans
la base de données des Reconnaissance internationale de la capacité de mesure (CMC) du
Bureau international des poids et mesures (BIPM), signifiant la reconnaissance des certificats
de mesure des instituts nationaux de métrologie (INM) participant a I'Arrangement de
reconnaissance mutuelle (ARM) avec les identifiants correspondants. La liste de toutes les
capacités de mesures enregistrées pour les matrices alimentaires peut étre consultée dans la
base de données du BIPM, a I'adresse suivante : https://www.bipm.org/kcdb/.

Utilisation prévue

Ce MRC est principalement destiné a étre utilisé pour I'étalonnage de procédures et le
développement de méthodes de dosage des éléments majeurs, mineurs et a I'état de trace présents
dans le lait en poudre et dans des matiéres similaires. Il n’est pas congu pour la consommation
humaine. Il est recommandé d'utiliser un échantillon d’'une masse minimale de 250 mg.

Entreposage

Il est recommandé de conserver le présent matériau dans un environnement réfrigéré a
température contrblée dont la température se site a -20 °C ou plus basse, comme un
congélateur.
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Mode d’emploi

Une unité de SKIM-1 est constituée d’'une boite de douze sachets en tube qui servent de barriere
contre la lumiére et 'humidité. Les sachets doivent étre ouverts justes avant I'utilisation.

Directives de séchage

Il est important de sécher un échantillon du matériau jusqu’a 'obtention d’'une masse constante
afin de déterminer la teneur en humidité du matériau. Pour sécher SKIM-1 jusqu’a ce qu’il indique
une masse constante, il est possible de : 1) sécher a une pression réduite (p. ex., 50 mm Hg) et
a température ambiante dans un dessiccateur contenant du perchlorate de magnésium pendant
24 heures ou 2) sécher sous vide (environ 0,5 mm Hg) a température ambiante pendant 24
heures. La teneur en humidité de SKIM-1 est estimée a 0,037 g/g.

Préparation du matériau

Le lait écrémé en poudre commercial de qualité alimentaire a été homogénéisé a l'aide d'un
mélangeur a tambour rotatif au CNRC, puis mélangé et conditionné en sachets de trilaminé dans
une entreprise de fabrication pharmaceutique. Chaque sachet contient environ 2,5 g de SKIM-1.

Stabilité

Des MRC du CNRC de matrices alimentaires similaires ont été périodiguement analysés depuis
plus de trente ans. Ces analyses ont démontré que les matériaux étaient physiqguement et
chimiquement stables durant cette période de temps. Des résultats similaires sont donc prévus
pour SKIM-1.

Homogeénéité
L’homogénéité du matériau a été analysée au CNRC. Les résultats de sous-échantillons (250 mg)

ont été évalués en utilisant le modele d’effets aléatoires de DerSimonian-Laird [2,3] et ont été
inclus dans le calcul des valeurs quantifiées.

Incertitude

L’estimation de l'incertitude combinée (uc) couvre les incertitudes dues a la caractérisation du
lot (ucar), @ la variation d’une bouteille a I'autre (unom) et a la variation d’'une méthode de dosage
a l'autre (umemode). Cette derniére, estimée comme étant I'hétérogénéité du modele des effets
aléatoires ajusté aux résultats des méthodes individuelles, est également connue sous le nom
d’incertitude noire. [3,4]. Ces composantes, exprimées sous forme d’incertitude type, figurent
dans le tableau 2.

Tableau 2 : Composantes d’incertitude pour SKIM-1

Element mgka | mokg | moka | make
arsenic 0,0006 0,0004 0,0005 0
brome 1,4 1,3 0,4 0
cadmium 0,0002 0,0002 0,0001 0
calcium 1000 500 870 0
chlore 360 360 0 0
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Elément mgks | mokg | maka | meie
iode 0,07 0,06 0,04 0
fer 0,17 0,06 0,16 0
magnésium 100 30 100 0
mercure 0,0006 0,0002 0,0006 0
plomb 0,0003 0,0001 0,0001 0,0003
potassium 1450 910 1130 0
sélénium 0,009 0,009 0 0
sodium 280 90 270 0
strontium 0,12 0,06 0,10 0
zinc 1,7 0,6 1,3 0,9

Tracabilité métrologique

Les résultats présentés dans le présent certificat sont tracables au systéme international d’unités
(S1) au moyen d’étalons de pureté établie préparés par gravimétrie, de MRC et de comparaisons
internationales de mesures. A ce titre, SKIM-1 peut servir de matériau de référence approprié
pour des programmes d’assurance de la qualité de laboratoires, comme il est décrit dans la
norme ISO/IEC 17025.

Systéme de gestion de la qualité (ISO 17034, ISO/IEC 17025)

Ce matériel a été produit conformément au Systeme de gestion de la qualité de Métrologie du
CNRC, qui est conforme aux exigences des normes ISO 17034 et ISO/IEC 17025. Le Systeme
de gestion de la qualité de Métrologie qui appuie les aptitudes en matiére de mesures et
d’étalonnages du CNRC, tel qu’il est indiqué dans la base de données des comparaisons clés
du Bureau international des poids et mesures (BIPM) (http://kcdb.bipm.org/default fr.asp), a été
examiné et approuvé sous l'autorité du Systéme interaméricain de métrologie (SIM) et s’est
avéré conforme aux attentes de I'Arrangement de reconnaissance mutuelle du Comité
international des poids et mesures (CIPM). L’approbation SIM est disponible sur demande.

Mises ajour

Les utilisateurs devraient s’assurer que le certificat en leur possession est a jour. Tout nouveau
renseignement sera affiché sur notre site Web, a [Iladresse suivante:
doi.org/10.4224/crm.2020.skim-1
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Ce certificat n’est valide que si le matériau correspondant a été obtenu directement du
CNRC ou d’un revendeur autorisé.

Veuillez adresser tout commentaire, renseignement ou demande au :

Conseil national de recherches Canada
Centre de recherche en métrologie
1200, chemin de Montréal

Edifice M36, Piéce 1029

Ottawa (Ontario) K1A OR6

Téléphone : 613-993-2359
Télécopieur : 613-993-8915
Courriel CRM.sales-ventes.MRC@nrc-cnrc.gc.ca
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