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Forlængelse af gyldigheden på  
certifikater for referencematerialer 
 
Certifikater for certificerede referencematerialer har begrænset 
gyldighed, enten pga. ukendt reaktion i åbnede prøver eller en generel 
ansvarsbegrænsning.  
Denne anvendelsesnote gennemgår de informationer, brugere bør 
indhente for at fortsætte med at anvende et CRM ud over den 
gyldighedsdato, der er angivet på certifkatet. 
 
INTRODUKTION 

ISO 17034 kræver, at producenter af  
referencematerialer (RM) angiver en 
gyldighedsperiode på deres  certifikater. At 
gyldighedsperioden på certifikatet er udløbet, 
betyder ikke nødvendigvis, at materialet er blevet 
nedbrudt. Denne anvendelsesnote forklarer 
baggrunden og konceptet for gyldighedsdatoer 
på certifikater og de betingelser, under hvilke 
brugere kan fortsætte med at anvende det 
certificerede referencemateriale (CRM). 

GYLDIGHEDSPERIODE FOR 
CERTIFIKAT VERSUS HOLDBARHED 
FOR ET MATERIALE 

Det er vigtigt at bemærke, at gyldighedsperioden 
for et certifikat ikke er det samme som 
holdbarheden for et materiale. 
Gyldighedsperioden for certifikatet henviser til de 
certificerede værdier for en bestemt ingrediens i 
et CRM. Udløb af gyldighedsperioden betyder, at 
RM-producenten ikke længere kan garantere den 
certificerede værdi for dette materiale. Det 
betyder ikke nødvendigvis, at der findes bevis for, 
at materialet er nedbrudt, og at den certificerede 
værdi ikke længere er gyldig.  

GRUNDE TIL BEGRÆNSNING AF 
GYLDIGHEDSPERIODE FOR 
CERTIFIKAT  

Ukendt reaktion i åbnede prøver 

RM'er, især matrix-RM'er, produceres ofte i 
partier og er beregnet til at holde i adskillige år. 
Der vælges en produktionsteknik, der 
sandsynligvis vil sikre stabiliteten i den 
certificerede værdi ud over denne årrække. 
Referencematerialepartier er ofte unikke, selv i 
tilfælde af erstatninger, grundet små forskelle i 
råmaterialer og brug af let ændrede processer. 
Dette betyder, at til forskel fra produktion af 
madvarer eller lægemidler råder RM-producenter 
ofte ikke over stabilitetsdata for tidligere partier, 
som gyldighedsvurderingen kan baseres på. 
Stabilitetsstudier udført under CRM-produktionen 
giver visse indikationer, men grundet deres 
begrænsede varighed (1-2 år), kan de ikke 

garantere ubegrænset stabilitet. Derfor skal RM-
producenter implementere et 
stabilitetsovervågnings-program for alle 
certificerede værdier, det er sandsynligt vil ændre 
sig. Det betyder, at RM-producenter bør bekræfte 
stabiliteten af de certificerede værdier under 
distributionen. Dette begrænsede kendskab til 
fremtidige reaktioner forhindrer, at RM-
producenter konsekvent kan garantere 
gyldigheden af deres certifikater.  

Ukendt reaktion i åbnede prøver 

RM-producenter tager særlige forholdsregler for 
at sikre stabiliteten i deres materialer. Trin til 
stabilisering kan omfatte påfyldning under argon 
for at undgå oxidering eller brug af fuldkommen 
tætte beholdere (ampuller). Denne særlige 
beskyttelse brydes, når prøverne åbnes . RM-
producenter har almindeligvis ikke data på 
stabiliteten i åbnede prøver, da dette kunne 
mangedoble de nødvendige ressourcer, der 
bruges på stabilitetstestning. Ligeledes har RM-
producenter ingen indflydelse på de faktiske 
opbevaringsforhold hos deres kunder. I princippet 
betyder dette, at RM-producenter ikke kan 
garantere stabiliteten af de certificerede værdier i 
åbnede prøver. Baseret på et generelt kendskab 
til lignende materialer og deres viden om de 
certificerede egenskaber kan RM-producenter 
dog være tilstrækkeligt sikre på stabiliteten af de 
certificerede værdier i et begrænset tidsrum. 

Generel ansvarsbegrænsning 

JRC-procedurer fastslår, at hvis en certificeret 
værdi ses at have ændret sig, bør kunder med 
gyldige certifikater underrettes om tidspunktet for 
den seneste stabilitetstest, der bekræftede 
stabiliteten af den certificerede værdi. 
Begrænsning af holdbarheden betyder, at ikke 
alle kunder siden frigivelsen af materialet 
behøver at informeres. 
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FORLÆNGELSE AF GYLDIGHEDEN PÅ  
CERTIFIKATER 

Da RM-producenter ikke kan styre 
opbevaringsforholdene hos kunderne og 
sædvanligvis ikke råder over data vedrørende 
stabiliteten i åbnede prøver, kan de ikke udstede 
certifikater med udvidet holdbarhed eller 
forlænge gyldigheden af tidligere distribuerede 
certifikater. Brugere kan dog beslutte at fortsætte 
brugen af deres CRM'er, hvis de har bevis for, at 
materialet stadig er stabilt. For at gøre dette, bør 
brugere gennemføre følgende to trin. 

Trin 1: Informationer om den 
sandsynlige stabilitetsstatus 

På dette stadie bør det kontrolleres, om de 
certificerede værdier på certifikatet stadig er 
stabile. Dette er kun et foreløbigt stadie og kan 
ikke erstatte stadie 2. Følgende spørgsmål er 
relevante: 

a) Er de angivne opbevaringsforhold blevet 
overholdt? 
Alle certifikater angiver opbevaringsforhold for 
CRM'erne, som naturligvis skal overholdes. 
Afvigelser fra disse opbevaringsforhold, især i 
retning af højere temperaturer, vil generelt gøre 
certifikatet ugyldigt. 
Bemærk, at også opbevaring ved en lavere 
temperatur kan medføre nedbrydning gennem 
frys/tø-cyklusser, kondens, koncentration 
gennem frysning osv. 

b) Findes der en erklæring om begrænset 
stabilitet på certifikatet? 
For visse materialer er stabiliteten i åbnede eller 
rekonstituerede materialer blevet testet, og 
dedikerede informationer er angivet på 
certifikatet. Generelt er det ikke muligt at 
anvende materialet ud over den periode, der er 
angivet på certifikatet. 

c) Er materialet stadig i handlen? 
Det faktum, at producenten stadig sælger et 
materiale, viser, at uåbnede prøver opbevaret 
under samme forhold stadig er stabile. Dog 
betyder dette ikke nødvendigvis, som angivet 
herover, at prøver stadig er stabile efter gentagen 
brug. 

d) Bør materialet stadig være stabilt? 
En teknisk vurdering burde besvare spørgsmålet 
om, hvorvidt materialet stadig bør være stabilt. 
Dette afhænger af stabiliteten i de certificerede 
værdier samt af stabiliteten i matricen. I det 
enkleste tilfælde forventes  
spormetalmassefraktionen i kobber ikke at ændre 
sig. Hvis der genereres en ny overflade for hver 
måling, bør materialet være stabilt. På den anden 
side vil mere labile forbindelser, som vitaminer, 
være mere tilbøjelige til at ændre sig. 
Denne vurdering bør også tage højde for 
matricen: Fx vil spormetalionerne i en 

kalibreringsstandard i salpetersyre ikke ændre 
sig, men koncentrationen kan variere pga. 
fordampning, hvilket kan medføre ustabilitet i de 
certificerede værdier. 
 

Trin 2: Indsamling af data, der viser 
stabiliteten i de certificerede værdier  

Dette er rent faktisk det væsentligste spørgsmål, 
da a) og b) angiver de forhold, under hvilke 
materialet stadig kunne være stabilt, c) og d) 
giver en indikation på, at materialet stadig kunne 
være stabilt, men kun  følgende punkt beviser, at 
materialet stadig er stabilt. Sådanne data kan 
være 

Kvalitetskontroldiagrammer 
Hvis materialet anvendes i kvalitetskontrol-
diagrammer, og der ingen synlig tendens ses i 
dataene, er materialet stadig stabilt. Selvom det 
er muligt, at ændringen i de certificerede værdier 
modsvares af en tilsvarende afdrift i metoden, er 
dette højst usandsynligt. 

Sammenligning med data fra andre CRM'er 
Hvis resultaterne på materialet stemmer overens 
med de certificerede værdier på et andet CRM og 
er blevet målt samtidig, er materialet stadig 
stabilt. Ræsonnementet er, at det andet CRM 
viser nøjagtigheden i metoden, og derfor 
bekræfter overensstemmelsen i måleresultaterne 
med de certificerede værdier stabiliteten. 
Dette er også sandt, hvis  det pågældende CRM 
bruges til kalibrering: Hvis resultatet fra et andet 
CRM stemmer overens, er 
kalibreringsstandarden tydeligvis stadig gyldig. 
Et lignende ræsonnement gælder, når CRM'et 
måles sammen med en prøve fra en 
færdighedsprøve, hvor et tilfredsstillende resultat 
blev opnået: Det tilfredsstillende resultat i 
færdighedsprøven viser metodens nøjagtighed, 
og overensstemmelsen i måleresultaterne med 
den certificerede værdi viser CRM'ets stabilitet. 

 

DOKUMENTATION FOR 
FORLÆNGELSE AF HOLDBARHED 
Når stabiliteten i de certificerede værdier er 
blevet vurderet med brug af data indsamlet i trin 
2, skal forlængelsen af gyldigheden 
dokumenteres. Den nye gyldighedsdato skrives 
på analysecertifikatet (som selvfølgelig er korrekt 
underskrevet og dateret), og begrundelsen for 
forlængelsen af gyldigheden tilføjes på certifikatet 
(fx et print af kvalitetskontroldiagrammet). På 
denne måde er det klart dokumenteret hvornår 
og på hvilken basis gyldigheden på certifikatet er 
blevet forlænget og hvem, der overtager ansvaret 
for forlængelsen. 


