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Certificat d’analyse

Matériau de référence certifié

KRIK-1

Matériau de référence certifié de farine de grillons

KRIK-1 est un matériau de référence certifié (MRC) de farine de grillons du Conseil national de
recherches du Canada (CNRC). Les informations sur la teneur totale en éléments traces et en
espéces chimigues, ainsi que de I'information nutritionnelle, figurent dans les fiches techniques
complémentaires. Une unité de KRIK-1 consiste en environ 18 grammes de farine de grillons

contenu dans un flacon en verre ambré.

Le tableau 1 présente les valeurs certifiées, de référence et informatives établies pour KRIK-1.
Les incertitudes élargies associées aux valeurs certifiées et de référence ont été calculées selon
le guide JCGM [1] et correspondent a environ 95 % de confiance (k = 2). Toutes les valeurs
indiquées sont exprimées par rapport a la masse séche du matériau.

Tableau 1: Fractions massiques et leurs incertitudes élargies (k = 2) pour KRIK-1

Fraction Reconnaissance
Analyte massique, Type de interngtjonale dela
mg/kg valeur capacité de mesure
(CMC)

aluminium (c,d,e) 84+14 certifiée TEB-01
arsenic (b,c) 0,288 + 0,018 certifiée MEF-14

arsénobétaine (en As) (g,i) 0,21+ 0,02 certifiée

arsenic inorganique (en As) (g,h)* 0,0060 + 0,0010| référence -

acide diméthylarsinique (en As) (g,h) |0,0212 + 0,0015| référence -
baryum (c,e) 0,275 = 0,020 certifiée MEF-4
bore (c) 2,19+0,62 référence MEF-37
brome (c) 15,1 information --
cadmium (a,b,c) 0,0743 + 0,0062 certifiée MEF-16
calcium (c,d,e) 1490 + 80 certifiée MEF-17
chlore (c) 5300 information --
chrome (a,b) 0,0511 + 0,0120 certifiée MEF-18
cobalt (b) 0,0476 + 0,0082| référence MEF-19
cuivre (c,d,e) 457+ 1,8 certifiée MEF-20
iode (c) 0,21 information --
fer (a,b,c,d,e) 414+14 certifiée MEF-21
plomb (a,b,c) 0,0160 £ 0,0038 certifiée MEF-22
magnésium (b,c,d,e) 1110 + 20 certifiée MEF-23
manganése (c,d,e) 18,4+0,4 certifiée MEF-24
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Fraction Reconnaissance
massique, Type de internationale de la
Analyte o
mg/kg valeur capacité de mesure
(CMC)
mercure (a,c,i) 0,110 = 0,008 certifiée MEF-25
molybdenum (c,d) 0,96 + 0,08 certifiee MEF-27
nickel (a,b,c) 0,215 + 0,036 certifiee MEF-28
phosphore (b,c,d,e) 9870 + 260 certifiée --
potassium (b,c,d,e) 12 400 + 200 certifiée MEF-29
sélénium (a,b,c) 0,84 + 0,06 certifiée MEF-30
sélénométhionine (en Se) (f) 0,164 + 0,030 certifiée --
sodium (b,c,d,e) 3690 + 100 certifiee MEF-32
strontium (a,b,c,e) 2,04 £0,12 certifiee MEF-33
soufre (b,d,e) 5620 + 380 référence MEF-39
zinc (a,b,c,d,e) 150,2 £ 5,8 certifiée MEF-35

* 'arsenic inorganique est la somme de I'As(lll) et de I'As(V)

Codes

Les codes font référence aux méthodes expérimentales utilisées pour le dosage des analytes.

Q 0 Qo O TOD

ICP-MS) [4]

- =

masse (ID-LC-MS)

Spectrométrie de masse a plasma induit a dilution isotopique (ID-ICP-MS)
Spectrométrie de masse a plasma induit par ajout dosé d’étalons (SA-ICP-MS)
Spectrométrie de masse a plasma induit (ICP-MS)

Spectrométrie d’émission atomique a plasma induit par ajout dosé d’étalons (SA-ICP-AES)
Spectrométrie d’émission atomique a plasma induit (ICP-AES)
Dilution isotopique par chromatographie en phase liquide couplé a ICP-MS (ID-LC-ICP-MS) [5,6]
Ajout dosé d’étalons par chromatographie en phase liquide couplé a un ICP-MS (SA-LC-

Chromatographie en phase liquide couplée a un ICP-MS (LC-ICP-MS) [4]
Dilution isotopique par chromatographie en phase liquide couplée a un spectrométre de

j  Spectrométrie d'absorption atomique par décomposition thermique (TD-AAS)

Données supplémentaires

Les fiches techniques complémentaires (disponibles au lien suivant : doi.org/10.4224/crm.2023.krik-
1) fournissent les données des différents laboratoires. Des données supplémentaires concernant les
acides aminés totaux, les acides aminés libres, le profil des acides gras, les protéines, les glucides
totaux et les fibres alimentaires totales sont également disponibles.

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 présumees 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.
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Valeurs de référence

Les valeurs de référence sont des valeurs non certifiées pour lesquelles on ne dispose pas de
données suffisantes pour fournir une estimation complete de l'incertitude afin de permettre leur
certification compléte.

Valeurs informatives

Les valeurs informatives sont celles en lesquelles il n’y a suffisamment de données pour fournir
une estimation de l'incertitude.

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 Capacités de mesure et d’étalonnage (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 l'adresse
suivante: https://www.bipm.org/kcdb/.

Utilisation prévue

KRIK-1 est destiné a étre utilisé pour le développement et la validation de méthodes, ainsi que
pour le contrble de la qualité lors de I'analyse des éléments a I'état traces et des constituants de
la matrice dans d’autres matériaux a haute teneur en protéines.

Entreposage et préléevement d’échantillons

Il est recommandé de conserver le matériau a une température nominale de +4°C dans des
conditions de réfrigération typiques. Chaque flacon est emballé dans une pochette en aluminium
trilaminée. Avant utilisation, le contenu doit étre bien mélangé par rotation et agitation, puis fermé
hermétiguement immédiatement aprés utilisation. Les valeurs certifiées sont basées sur le
prélevement d’'un sous-échantillon de 250 mg minimum.

Directives de séchage

La détermination de la masse séche doit étre effectuée sur un échantillon séparé pour éviter
toute contamination. L'échantillon doit étre séché jusqu'a obtenir une masse constante. La
teneur en humidité estimée de KRIK-1 est d'environ 0,02 g/g.

Préparation du matériau

Ce matériau de référence a été préparé a partir d'une farine de grillons commerciale. Le matériau
a été tamisé a l'aide d’'un tamis en nylon de 850 ym, mélangé et mis en bouteille dans des
flacons en verre ambré. Aprés la mise en bouteille, le matériau a été stérilisé en le soumettant
a une dose minimale spécifiée d'irradiation gamma de 25 kGy.
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Stabilité

Des MRC avec une matrice similaire ont été analysés périodiqguement pendant plus de dix ans
au CNRC et se sont révélés stables physiquement et chimiquement pendant cet intervalle de
temps. Nous nous attendons a des résultats similaires pour KRIK-1. Les composantes de
l'incertitude pour la stabilité a long et a court terme ont été jugées négligeables et ne sont donc
pas incluses dans le budget d'incertitude.

Homogénéité
L’homogénéité du matériau a été analysée au CNRC. Les résultats des sous-échantillons (250

mg) ont été évalués en utilisant le modéle d’effets aléatoires Bayésien d’analyse de la variance
(ANOVA) [2] afin de déterminer les composantes d’inhomogénéité intra-unité et inter-unités.

Incertitude

L'évaluation de l'incertitude associée aux valeurs certifiées et de référence a été réalisée.
L'estimation de l'incertitude combinée globale comprend les incertitudes liées a la caractérisation
des lots, les incertitudes liées a une éventuelle variation entre les bouteilles et les incertitudes
liées a l'incohérence entre les différentes méthodes de mesure [3]. De plus amples informations
sont présentées dans les fiches technigues complémentaires doi.org/10.4224/crm.2023.krik-1.

Tracabilité métrologique

Les résultats présentés dans ce certificat sont tragcables au Systéme international d'unités (SI)
au moyen d'étalons de pureté établie préparés par gravimétrie et de MRCs produits par des
instituts nationaux de métrologie. A ce titre, KRIK-1 peut servir de matériau de référence
approprié pour les programmes d'assurance qualité des laboratoires, comme il est décrit dans
la norme ISO/IEC 17025.

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

Ce matériau a été produit conformément au Systéme 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, telle gu’indiquées 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 Systeme interaméricain de métrologie (SIM) et s’est avéré
conforme aux attentes de 'Arrangement de reconnaissance mutuelle du Comité international des
poids et mesures (CIPM). L’approbation SIM est disponible sur demande.

Mises a jour

Les utilisateurs devraient s’assurer d’avoir en main un certificat a jour. Pour les mises a jour,
veuillez-vous référer au site : doi.org/10.4224/crm.2023.krik-1
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