
 

Certificat d’analyse 

Matériau de référence certifié 

FRUT-1 

Matériau de référence certifié isotopique du fructose  

Le FRUT-1 est un matériau de référence certifiés (MRC) de fructose CRM dont le delta 

isotopique du carbone est certifié. Le FRUT-1 fait partie d’une série de MRC isotopiques du 

Conseil national de recherches du Canada (CNRC), basée sur le sucre. Chaque unité de FRUT-

1 contient environ 1 g de fructose. En conjonction avec le BEET-1 et le GALT-1, ce MRC est 

conçu pour l’étalonnage de procédures et le développement de méthodes pour la 

standardisation, par rapport à l’échelle VPDB (Vienna Peedee Belemnite), de mesures du delta 

isotopique du carbone de matériaux à base de sucre ou de matériaux contenant du carbone. 

Le tableau suivant indique la valeur certifiée du delta isotopique du carbone pour lequel la valeur 

certifiée a été établies pour ce MRC isotopique du fructose. L’incertitude élargie (UMRC) de la 

valeur certifiée est égale à UMRC = kuc, uc étant l’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 UMRC tient compte de tous les aspects pouvant raisonnablement 

contribuer à l’incertitude de la valeur certifiée. La valeur certifiée du delta isotopique du carbone 

et son incertitude élargie sont exprimées sur l'échelle VPDB avec une valeur de –46,6 ‰ 

attribuée au LSVEC et +1,95 ‰ au NBS19 [2]. 

Tableau 1 : Valeurs certifiées et incertitude pour le FRUT-1 

Matériau 
Delta isotopique, 

δVPDB(13C), ‰ 

Incertitude standard 

combinée, ‰ 

Incertitude étendue 

combinée, ‰ 

FRUT-1 –10,95 0,03 0,06 

 

Valeurs certifiées 

Les valeurs certifiées sont celles que le CNRC considère comme les plus fiables en ce qui a trait 

à l’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. 

La valeur certifiée du delta isotopique du carbone du FRUT-1 a été déterminée en combinant 

l’analyse élémentaire par spectrométrie de masse pour rapport isotopique (AE-SMRI) avec les 

résultats de mesures de sept laboratoires experts, dont le CNRC, et en utilisant un modèle 

statistique des effets de laboratoire aléatoires. 
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Utilisation prévue 

Le présent matériau de référence certifié est principalement conçu pour une utilisation avec au 

moins un autre matériau de référence certifié [3], de préférence en tant qu’ensemble de trois 

avec le BEET-1 [4] et le GALT-1 [5], à des fins de normalisation, par rapport à l’échelle VPDB, 

de mesures du delta isotopique du carbone de matériaux à base de sucre ou d’autres matériaux 

contenant du carbone. Il est recommandé d’utiliser un échantillon d’une masse minimale de 550 

μg. 

Stockage et échantillonnage  

Les ampoules non ouvertes de FRUT-1 peuvent être conservées à la température ambiante 

dans un endroit adéquat à l’abri de la lumière directe du soleil. Une fois une ampoule ouverte, il 

est recommandé de transférer immédiatement tout son contenu dans un flacon sec avec 

fermeture hermétique. Quand il n’est pas utilisé, le flacon doit être conservé à température 

ambiante dans un contenant sec ou un dessiccateur, à l’abri de la lumière directe du soleil. 

Préparation du matériau 

Le FRUT-1 a été préparé à partir d’un lot de D-fructose. Le fructose a été tamisé par petites 

aliquotes au moyen de deux tamis de 0,3 et 0,4 mm. Tout le fructose de grosseur comprise entre 

0,3 et 0,4 mm a été recueilli dans 6 bouteilles en matière plastique préremplies d’argon, 

bouchées, puis mises dans un congélateur à –80 °C pendant deux heures. Les bouteilles 

débouchées de fructose ont ensuite été placées dans un lyophilisateur, à –50 °C sous vide 

pendant deux jours. Le fructose lyophilisé a été entreposé dans un dessiccateur jusqu’à son 

conditionnement. Avant son conditionnement, chacune des bouteilles en matière plastique a été 

agitée à des fins de meilleure homogénéisation. Une unité de FRUT-1 comprend une ampoule 

scellée contenant de l’argon contenant environ 1 g de fructose [6]. 

Stabilité 

FRUT-1 est isotopiquement stable lorsqu'il est stocké dans les conditions recommandées et aux 

températures de transport habituelles. Le transport et la stabilité à long terme ont été évalués au 

CNRC au moyen d’analyses par AE-SMRI. La stabilité pendant le transport a été évaluée en 

utilisant une approche isochrone, sur une période de deux semaines, en utilisant des ampoules 

non ouvertes à des températures allant de –20 °C à +37 °C. La stabilité à long terme a été 

évaluée à température ambiante pendant une période de 5 ans. 

Homogénéité 

L'homogénéité des valeurs delta des isotopes du carbone dans FRUT-1 a été évaluée en 

analysant 31 unités de FRUT-1. Les résultats ont été évalués en utilisant un modèle d’effets 

aléatoires bayésien et inclus dans le calcul de la valeur certifiée. 

Incertitude 

L’estimation de l’incertitude combinée (uc) comprend les incertitudes dues à la caractérisation 

par le CNRC et six laboratoires externes (ucar), et l’incertitude due à la variation d’une ampoule 

à l’autre (uhom). Ces composantes, exprimées sous forme d’incertitude type, sont données dans 

le Tableau 2. 
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Tableau 2 : Éléments d’incertitude pour le FRUT-1 

Matériau uc, ‰ ucar, ‰ uhom, ‰ 

FRUT-1 0,03 0,021 0,020 

 

L’incertitude due à la caractérisation (ucar) comprend l’incertitude due à la mesure des 

échantillons de sucre et aux matériaux de référence internationaux, l’incertitude due à la 

variation possible d’un laboratoire à l’autre et l’incertitude assignée aux valeurs des matériaux 

de référence internationaux. 

Traçabilité métrologique 

The Comité international des poids et mesures a noté que les mesures de delta isotopique qui 

ne peuvent pas présentement être traçables au Système international d'unités (SI) devraient 

être traçables à des matériaux reconnus comme étalons internationaux par la Commission de 

l’UICPA sur les abondances isotopiques et les masses atomiques [7]. Étant donné que les 

mesures utilisées pour déterminer la valeur certifiée du delta isotopique du carbone du fructose 

sont traçables à des étalons internationaux reconnus [3], le FRUT-1 sert de matériau de 

référence convenant à des programmes d’assurance de la qualité de laboratoire, tel que 

souligné dans le document ISO/IEC 17025. 

La traçabilité des valeurs delta des isotopes du carbone dans le FRUT-1 a été établie à l’aide de 

matériaux de référence internationalement reconnus. Les incertitudes standard pour IAEA-CH-6 

[8], USGS62 [9], et USGS40 [10] ont été révisées pour incorporer l'incertitude associée à la 

cohérence entre les matériaux de référence (u = 0.029 ‰) [6], ce qui donne les valeurs suivantes : 

IAEA-CH-6 : –10,450(49) ‰     USGS62 : –14,790(49) ‰     USGS40 : –26,390(49) ‰ 

De plus, IAEA-603, IAEA-610, IAEA-611, et IAEA-612 ont été utilisées comme calibrateurs. 

Cependant les valeurs delta isotopiques de ces matériaux sont certifiées par rapport au VPDB 

sans référence au LSVEC [11,12]. Par conséquent, ces valeurs doivent être converties à 

l'échelle VPDB telle que définie par NBS19 et LSVEC [13, 14]. Ainsi, les valeurs delta 

isotopiques suivantes ont été utilisées pour ces matériaux de référence : 

IAEA-603 : +2,474(23) ‰     IAEA-610 : –9,145(19) ‰ 
  IAEA-611 : –30,925(21) ‰       IAEA-612 : –36,878(26) ‰ 

La réévaluation d’IAEA-603, IAEA-610, IAEA-611, et IAEA-612 n’a pas inclus l’incertitude 

supplémentaire susmentionnée due au manque de cohérence [6], car cette série de matériaux a été 

étalonnée indépendamment des autres matériaux de référence reconnus au niveau international. 

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

Ce matériel a été produit conformément au Système de gestion de la qualité de Métrologie du 

CNRC, qui est conforme aux exigences des normes ISO 17034 et ISO/IEC 17025. Le Système 

de gestion de la qualité de Métrologie qui appuie les aptitudes en matière 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) (kcdb.bipm.org/default_fr.asp), a été 

examiné et approuvé sous l’autorité du Système interaméricain de métrologie (SIM) et s’est 

https://kcdb.bipm.org/default_fr.asp
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avéré conforme aux attentes de l’Arrangement de reconnaissance mutuelle du Comité 

international des poids et mesures (CIPM). L’approbation SIM est disponible sur demande. 

Mises à jour 

Les utilisateurs devraient s’assurer que le certificat en leur possession est à jour. Pour les mises 

à jour, veuillez consulter le site doi.org/10.4224/crm.2018.frut-1 
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