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La présente note d'application décrit quelques aspects pratiques liés a la manipulation et a I'utilisation
des matériaux de référence certifiés (les MRC) dans les laboratoires. Les diverses valeurs fournies sur
un certificat, la réutilisation des matériaux, I'application d’une correction d'humidité et l'interprétation du

rapport de tracabilité sont également expliquées.

INTRODUCTION

La compréhension de linformation contenue dans les
certificats des matériaux de référence et [utilisation
correcte de ces matériaux sont nécessaires pour en tirer
pleinement parti. La présente note d'application explique
les termes de base utilisés sur les certificats ERM, et
donne des conseils sur la manipulation pratique des
matériaux.

TERMES UTILISES SUR LE CERTIFICAT

Types de valeurs assignées

Trois catégories de valeurs sont assignées aux matériaux
de référence de marque ERM :

Les valeurs certifiées répondent aux normes les plus
élevées de fiabilité. Elles sont tragables aux références
indiquées et s'accompagnent d'une déclaration d'incertitude
élargie compatible avec le GUM (Guide ISO 98 « Guide
pour I'expression de l'incertitude de mesure »), valable sur
toute la durée de conservation de 'lERM-MRC.

Les valeurs indicatives ne sont pas certifiées, soit a cause
d'une incertitude plus grande que celle exigée pour
I'utilisation prévue, soit a cause de la diversité insuffisante
des méthodes employées pour la caractérisation. Cette
information est donc inappropriée pour la certification avec
I'exactitude exigée pour les valeurs certifiées.

Les informations documentaires additionnelles sont des
valeurs créées pendant I'exercice de certification, qui sont
habituellement le résultat d'une seule méthode et indiquent
I'ordre de grandeur plutét qu'une valeur précise.

En résumé, les valeurs certifices sont les valeurs
auxquelles l'organisme certificateur est sOr dattribuer
I'exactitude la plus élevée, alors que les valeurs indicatives
affichent des incertitudes plus élevées et/ou n'offrent pas
une tragabilité compléete. Cette hiérarchie dans la fiabilité se
traduit par le fait que seules les valeurs certifiées sont
présentes sur la premiere page du certificat. Il s'ensuit que
les valeurs certifiées sont plus certaines que les valeurs
indicatives qui a leur tour sont plus certaines que les
informations documentaires additionnelles.

Rapport métrologique de tracabilité

Les valeurs certifiées et indicatives accompagnent un
rapport de tracabilité. Ces rapports identifient clairement le
mesurande ainsi que la tragabilité des valeurs assignées a
ce mesurande (se référer également a la politique ERM
sur la tragabilité sur www.erm-crm.org). Cette information
est fournie dans une ou deux notes complémentaires sur
les valeurs certifiées ou indicatives et les mesurandes (voir
les figures 1 et 2). Les alternatives suivantes existent :

Les mesurandes peuvent étre structurellement définis
(« rationnels ») comme pour le cadmium total ou
I'ochratoxine A, ou procéduralement définis
(« empiriques »), comme pour les fibres alimentaires, le
cadmium extractible ou la résistance aux chocs, qui sont
définis par lintermédiaire de protocoles de mesure
spécifiques.

Pour les mesurandes structurellement définis, les principes
ERM sont plus stricts que ceux du guide ISO 34 et 35 et
exigent la mise a disposition de résultats obtenus a partir
d’au moins deux méthodes complétement indépendantes
ou la confirmation de résultats obtenus par des méthodes
de mesure primaires par une méthode indépendante pour
démontrer l'absence de tout biais dans les valeurs
assignées qui serait di a la méthode.

Les valeurs assignées aux mesurandes peuvent étre
tragables au Systéme International d'unités (SI) ou a un
artefact (échelles empiriques). Dans le premier cas, tous
les facteurs d'entrée sont étalonnés avec des étalons dont
les valeurs sont tragables au SI, tandis que dans le
deuxiéme cas des étalons arbitraires ont été employés pour
au moins une étape de I'étalonnage (par exemple la
préparation de référence primaire, en chimie clinique, de
I'Organisation Mondiale de la Santé, a savoir I'étalon
Vienna Standard Mean Ocean Water (VSMOV) pour le
déplacement chimique).

ERM®- AD452/IFCC

GAMMA-GLUTAMYLTRANSFERASE

Certified value® Uncertainty
Catalytic concentration 114.1 UL 24 UL
in reconstituted material 1.90 pkatiL 0.04 pkat/L

1) This value is the unweighted mean of 12 sets of results, idependently obtained from 12 laboratories. It is
traceable to the IFCC primary reference method at 37 “C. The material must be reconstituted according to the
specified procedure (see below). Values were converted from U/L into pkat/L by multiplication with 0.01667

Figure 1 : Rapport de tragabilité de 'TERM-AD452/IFCC. Le
mesurande est défini procéduralement et I'étalonnage de tous les
facteurs d’entrée est supposé correct.

Dans les premiers certificats ERM, cette information était
regroupée dans une seule note complémentaire (figure 1).
Depuis I'adoption de la politique ERM commune sur la
tragabilité, cette information est fournie dans deux notes
complémentaires, une reliée a l'identité du mesurande lui-
méme, l'autre indiquant la tracabilité des valeurs assignées
a celui-ci.
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Prélevement minimal d'échantillon

Chaque matériau est intrinséquement hétérogéne. La
quantité minimale de matériau qui est représentative de
I'unité entiére (bouteille, flacon, etc.) est définie comme le
prélévement minimal d'échantillon (figure 2). La valeur
certifiée et son incertitude ne peuvent pas étre garanties
pour des sous-échantillons plus petits que ce prélévement
minimal.

Date d’'expiration

Les producteurs de matériaux de référence garantissent
I'intégrité du matériau et la validité du certificat pendant un
certain laps de temps (connu sous le nom de durée de
conservation), a condition que le matériau soit non ouvert et
stocké dans les conditions de stockage recommandées.
Ceci ne signifie pas automatiquement que I'utilisateur doit
jeter I'échantillon inutilisé une fois que la durée de
conservation est dépassée, mais que le producteur ne peut
plus garantir la stabilité au-dela. Les utilisateurs peuvent
continuer a employer le matériau sous leur propre
responsabilité, s'ils possedent des preuves
supplémentaires de la stabilité (par exemple aucun
changement dans les graphiques de contréle de qualité,
comparaison avec d'autres matériaux), mais le certificat du
matériau ne sera plus valide.

ERM®- BC367

RAPESEED (COLZA)

Parameter Certified value ' Uncertainty
Total glucosinolate (GSL) 99 mmol/kg 9 mmol/kg
Sulphur 10.3 g/kg 0.5 g/kg

1) The certified values for both GSL and S are the unweighted mean of the means of the accepted sets
GSL and 7 for S). The values are traceable to S|

2) Estimated expanded uncertainty U with a coverage factor k = 2, corresponding to a level of confidence o

as defined in the Guide to the Expression of Uncertainty in Measurement (GUM), 1SO, 1995. Uncertainty|
arising from characterisation as well as from homogeneity and stability assessment were taken into consideral

Thi€certificate is valid for one year after purchase,

Sales date:

The minimum sample intake is:

- 500 mg-for-total-glucesinolate (GSL) determination,

- 20 g for sulphur calibration by XRF (preparation of discs),
- 200 mg for sulphur determination after digestion.

Figure 2 : La durée de conservation et le préléevement minimal
d'échantillon sont respectivement indiqués en bleu et en vert.

La durée de conservation peut étre prolongée par le
producteur si des informations additionnelles sur la stabilité
deviennent disponibles. Cependant, ceci ne s'applique
qu'aux échantillons nouvellement achetés et pas aux
échantillons distribués avant la prolongation de la durée de
conservation initiale.

Instructions d’utilisation

Les instructions dutilisation donnent une description
détaillée de chaque matériau. Ces descriptions peuvent se
rapporter a la correction de la teneur en matiére séche
(figure 3), au procédé de reconstitution, a I'utilisation des
valeurs, au stockage du matériau, etc. Si ces instructions
ne sont pas respectées, les valeurs assignées ne sont pas
valables.

PROBLEMES DE MANIPULATION

Méthode de mesure a employer

La méthode de mesure doit déterminer le méme
mesurande que celui décrit dans le certificat. Ceci signifie
que pour les mesurandes procéduralement définis, la
méthode indiquée sur le certificat doit obligatoirement étre
celle employée. Pour les mesurandes structurellement
définis, toute méthode déterminant ce mesurande peut étre
employée et devrait donner des résultats non biaisés.

Tous les instruments doivent étre correctement étalonnés
de maniére a assurer la tracabilité des résultats de mesure
par rapport a la méme référence que la valeur certifiée.
Pour les résultats tragables a un artefact, un étalon, dont la
valeur est tragable au méme artefact, doit étre employé.

Utilisation des bouteilles ouvertes

Pour les unités ouvertes, il peut se produire une altération
ou méme une dégradation du matériau qui ne pourrait pas
étre expliqguée pendant le processus de certification. Par
conséquent, les producteurs de MRC ne peuvent pas
garantir les valeurs assignées des unités ouvertes. |l en va
du jugement de I'utilisateur de décider si le matériau peut
encore étre employé et quelles conditions de stockage ou
quel traitement sont nécessaires. Nous recommandons
d'une maniére générale que les matériaux soient stockés
au frais et au sec, dans I'obscurité, et fermés. Il est souvent
possible d’obtenir plus d'informations dans le rapport de
certification, qui est en accés libre sur www.erm-crm.org.
Dans tous les cas, les matériaux provenant de récipients
ouverts devraient étre employés aussi to6t que possible
aprés I'ouverture pour minimiser tout changement.

Correction d’humidité

Beaucoup de valeurs certifiées sont exprimées par rapport
a la teneur en matiére séche de I'échantillon. Comme les
résultats obtenus par différentes méthodes (par exemple
I'étuve, le titrage de Karl Fischer, I'étuve sous vide)
peuvent différer de maniére significative, la procédure pour
la correction d'humidité doit étre clairement énoncée sur le
certificat (figure 3) et cette méthode doit obligatoirement
étre celle employée. Employer des conditions différentes
peut significativement altérer le matériau (figure 4) ainsi
que les résultats obtenus. La détermination de la teneur en
matiére séche doit étre effectuée sur un sous-échantillon
séparé.
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Figure 4 : Effet de différentes conditions de séchage sur un
matériau de référence pour le chou. Condition de séchage
spécifiée sur le certificat : 16 ha 70 C

INSTRUCTIONS FOR USE

The sample can be used as it is from the bottle. Before a bottle is opened, it should be shaken manually for 5
min so that the material is re-homogenised. The correction to dry mass should be made on a separate
portion of 100 mg which should be dried in an oven at 102 °C for 3-4 h until constant mass is attained. The
recommended minimum sample intake is 500 mg.

Figure 3 : Définition de la correction de la matiére séche pour I'ERM-
CE477. Notez les différentes valeurs de prélevement d'échantillon
recommandées pour la correction de la matiere seche et pour les
mesurandes certifiés (ici, des butylétains), reflétant les différents
degrés d'homogénéité de I'humidité et des butylétains
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