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Certificat d’analyse
Matériau de référence

DUWF-1

Matériau de référence a base de farine de blé dur pour les traces de métaux
et d’autres constituants

DUWEF-1 est un matériau de référence préparé a partir de farine de blé dur de qualité alimentaire.
Les valeurs de référence et les valeurs informatives sont fournies dans les tableaux suivants
pour les métaux a I'état de trace et d’autres constituants. Les valeurs de référence correspondent
a la moyenne pondérée de fagon égale des résultats obtenus a I'aide d’au moins deux méthodes
d'analyse ou de laboratoires. Les incertitudes sont exprimées sous forme d’intervalles de
confiance a 95 %. Toutes les valeurs sont exprimées en poids sec.

Tableau 1: Valeurs de référence et leurs incertitudes élargies (k = 2) pour le DUWF-1

Elément Fraction massique
mg/kg
aluminium 11,7+ 4,7
baryum 2,11 + 0,47
cadmium 0,11 £ 0,05
calcium 278 + 26
chrome 0,023 + 0,009
cobalt 0,008 + 0,004
cuivre 4,30 £ 0,69
fer 415+4,0
plomb 0,023 + 0,006
magnésium 1070 £ 80
manganése 16,0+1,0
molybdéne 0,70+ 0,12
nickel 0,17 £ 0,08
phosphore 2900 = 220
potassium 3180 £ 140
rubidium 20+0,4
sodium 16,0+ 6,1
strontium 1,19 £ 0,09
soufre 1930 + 280
vanadium 0,021 + 0,006
zinc 222+1,7
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Tableau 2 : Valeurs informatives pour le DUWF-1

Elément Fraction massique
mg/kg

arsenic 0,03

brome 6,6

chlore 680

fluor 0,1

iode 0,006

azote 27 000

titane 5

Tableau 2 (suite) : Valeurs informatives pour le DUWF-1

Quantité Valeur Unité

cendre 1,364 0/(100 g), %
protéines 15,48 0/(100 g), %
glucides 80,34 0/(100 g), %
fibres alimentaires totales 4,61 g/(100 g), %
teneur en énergie 408,6 kcal/(100 g)
teneur en énergie 1709 kJ/(100 g)

La concentration en protéines a été calculée a partir des valeurs de 'azote a 'aide d’un facteur
de conversion de 6,25; le calcul subséquent des glucides et des calories était aussi fondé sur
ces concentrations en protéines. La teneur en énergie est la moyenne de chacun des calculs
de calories. La valeur moyenne des macronutriments a été utilisée pour les calculs, en tenant
compte d’équivalents en calories de 9, 4 et 4 pour les matiéres grasses, les protéines, et les
glucides, respectivement.

Valeurs de référence

Les valeurs de référence sont des valeurs non certifiées pour lesquelles les données sont
insuffisantes pour obtenir une estimation exhaustive de l'incertitude permettant leur pleine
certification (tableau 1).

Valeurs informatives

Les valeurs informatives sont celles pour lesquelles les données sont insuffisantes pour obtenir
une estimation de l'incertitude (tableau 2).

Histoire

DUWEF-1 (auparavant appelé RM 8436) a été préparé et caractérisé par le Centre de recherches
sur les terres et les ressources biologiques d’Agriculture Canada [1-5]. A la suite des analyses
initiales effectuées par les laboratoires énumeérés a la référence [1] permettant de déterminer la
valeur des éléments, le matériau a été distribué par le National Institute of Standards and
Technology (NIST) de 1993 a 2009, période apres laquelle le stock a été transféré au Conseil
national de recherches du Canada (CNRC). Le rapport d’études du NIST concernant le RM 8436
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peut étre consulté et il contient la liste des méthodes d’analyse utilisées [1]. En 2014, le CNRC
a examiné les valeurs attribuées au RM 8436. Les données ont été retenues si la valeur de
référence d’origine a été confirmée; sinon, la valeur de référence a été considérée comme une
valeur informative. Les valeurs de référence de I'azote, du chlore, du brome, de l'iode, des
macronutriments, des fibres alimentaires totales et de la teneur en énergie sont devenues des
valeurs informatives, et les valeurs du mercure, du sélénium et des acides gras ont été éliminées.
Le Conseil national de recherches du Canada (CNRC) a renommé le matériau DUWF-1.

Utilisation prévue

Le présent matériau de référence (MR) devrait servir a I'évaluation des méthodes et des
instruments d’analyse utilisés pour mesurer les éléments constitutifs majeurs, mineurs et a I'état
de trace de la farine et d’autres aliments, matiéres agricoles et matiéres biologiques semblables.
Il est recommandé de disposer d’'un échantillon dont la masse est d’au moins 500 mg. Ce
matériau est destiné a une utilisation en laboratoire, et non pas pour la consommation
humaine.

Entreposage et prélevement d’échantillons

DUWEF-1 devrait étre conservé au réfrigérateur entre 2 °C et 8 °C dans le flacon d’origine, bien
fermé, et ne devrait pas étre exposé a une source lumineuse intense directe ou a un
rayonnement ultraviolet. Avant d’ouvrir le flacon, on devrait le laisser se réchauffer a la
température ambiante. Avant chaque utilisation, on devrait bien mélanger le contenu du flacon
en l'agitant et en le faisant rouler doucement. Les valeurs mentionnées dans le présent certificat

représentent la concentration totale d’éléments présents dans le matériau de référence.

Directives de séchage

La teneur en humidité doit étre déterminée a partir d’'un sous-échantillon distinct afin de pouvoir
convertir les résultats analytiques en valeurs de masse seche. La méthode de séchage
recommandée pour établir un lien entre les résultats analytiques et les valeurs de référence et
informatives énumérées consiste a le faire sécher pendant quatre heures dans une étuve a 85°C

Préparation du matériau

La source de DUWE-1 était la farine de blé dur enrichie, contenant du fer réduit, du chlorure
d’ammonium et de bromate de potassium, provenant d’Ogilvie Mills Ltd., a Montréal, au Québec,
au Canada. Tout le travail préalable suivant I'obtention du produit commercial a été réalisé dans
les installations d’Agriculture Canada, a Ottawa [1-5]. La poudre en vrac séche a été stérilisée a
l'aide de rayons gamma provenant d’une source de ®Co a une dose de 20 kGy par Energie
atomique du Canada Itée. Tous les traitements subséquents ont été réalisés avec un
éguipement en plastique. Le matériau a été tamisé a I'aide d’un tamis constitué d’une toile de
nylon monobrin et d’'une structure en polyéthylene de haute densité de couleur blanche. Des
paires de tamis dont la dimension des mailles était d’environ 200 um et 50 um ont été utilisées
pour obtenir une fraction intermédiaire étroite, utilisée comme matériau de référence. Cette
fraction a été mélangée dans un mélangeur a double céne en poly(méthacrylate de méthyle) et
conditionnée dans des flacons propres de verre incolore d’'une capacité maximale de 150 mL
munis d’un bouchon vissé blanc en polypropyléne garni de trois couches de polyéthyléne. Au
total, 144 unités ont été choisies au hasard pour réaliser la caractérisation physique et chimique
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lors des analyses initiales. Chacune des unités a été hermétiquement scellée dans un sac
d’aluminium et de nylon pour accroitre la stabilité a long terme.

Stabilité

Les valeurs initiales déterminées en 1993 ont été réévaluées en 2014 pour confirmer la stabilité
a long terme du présent matériau.

Homogeénéité

Trois laboratoires ont mené les essais d’homogénéité de 13 éléments avec des unités choisies
au hasard [6,7]. Par ailleurs, les résultats d'un grand nombre d’analystes participant a la
caractérisation interlaboratoire ont été évalués pour obtenir une estimation de 'homogénéité
d’autres éléments [7,8]. Aucune hétérogénéité statistiquement significative n’a été décelée pour
I'aluminium, le baryum, le brome, le cadmium, le calcium, le chlore, le cuivre, l'iode, le fer, le
plomb, le magnésium, le manganése, le mercure, le molybdéne, le nickel, I'azote, le phosphore,
le potassium, le rubidium, le sélénium, le sodium, le strontium, le soufre, le vanadium et le zinc
dans les échantillons, dont la taille variait de 0,1 g a 2 g, comme I'exigeait la technique d’analyse.
Les données de tous les analytes (y compris les macronutriments) ont été traitées comme s’ils
étaient homogeénes, bien que 'homogénéité d’autres analytes n’ait pas été examinée.

Incertitude

Les estimations initiales de l'incertitude se rapportant au RM 8436 ont été vérifiées par le CNRC
et ont été retenues dans le présent rapport. Comme il a été mentionné dans le rapport du
RM 8436 [1], les incertitudes sont des estimations de I'imprécision exprimées sous forme
d’intervalles de confiance a 95 % d’un échantillon dont la masse est d’au moins 500 mg. Ces
incertitudes, fondées sur des estimations de la variance entre les méthodes et entre les
laboratoires, entre les unités et au sein des unités, comprennent des mesures des imprécisions
et des biais liés a la méthode d’analyse et au laboratoire ainsi qu’a la non-homogénéité du
matériau.

Tracabilité métrologique

En 2014, la teneur en éléments du matériau a été réévaluée a I'aide d’étalons tracables au Sl et
de MRC. Par conséquent, DUWF-1 est un matériau de référence approprié pour les programmes
d’assurance de la qualité des laboratoires, comme il est indiqué 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 Systéme
de gestion de la qualité de Métrologie qui appuie les aptitudes en matiére de mesures et
d’étalonnages du CNRC, telle qu’indiquées dans la base de données des comparaisons clés du
Bureau international des poids et mesures (BIPM) (https://kcdb.bipm.org/default fr.asp), a été
examiné et approuveé 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.

i+l

Canada


https://kcdb.bipm.org/default_fr.asp

CNRC DUWEF-1 5/7

Mises ajour

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.2015.duwf-1
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