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Verlenging van de geldigheid van

certificaten voor referentiemateriaal

Certificaten van gecertificeerde referentiematerialen hebben een
beperkte levensvatbaarheid, hetzij vanwege onbekend gedrag van
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In deze toepassingsnota wordt uitgelegd welk e informatie gebruikers
moeten verzamelen om een CRM te blijven gebruiken na de op het

certificaat vermelde geldigheidsdatum.

INLEIDING

ISO 17034 schrift voor dat producenten van
referentiematerialen (RM) een geldigheidsduur op
hun certificaten moeten vermelden. Het bereiken
van deze op het certificaat  vermelde
geldigheidsduur hoeft niet te betekenen dat het
materiaal aangetast is. In deze toepassingsnota
worden de achtergrond en het concept van de
geldigheidsdatum op certificaten toegelicht,
alsmede de condities waaronder gebruikers het
gecertificeerde referentiemateriaal (CRM) kunnen
blijven gebruiken.

GELDIGHEIDSDUUR VAN HET

CERTIFICAAT VERSUS
HOUDBAARHEID VAN EEN
MATERIAAL

Het is van belang op te merken dat de
geldigheidsduur van een certificaat niet hetzelfde is
als de houdbaarheid van een materiaal. De
geldigheidsduur van het certificaat heeft betrekking
op de gecertificeerde waarden van een specifieke
eenheid van een CRM. Het verstriken van de
geldigheid betekent dat de RM-producent de
gecertificeerde waarde van dit materiaal niet langer
kan garanderen. Dit hoeft niet als bewijs te worden
opgevat dat het materiaal is aangetast en dat de
gecertificeerde w aarde niet langer geldig is.

REDENEN VOOR HET BEPERKEN VAN
DE GELDIGHEIDSDUUR VAN EEN
CERTIFICAAT

Onbekend gedrag van ongeopende
monsters

RMs, met name matrix-RMs, worden vaak in
partijen geproduceerd en zijn bedoeld om meerdere
jaren mee te gaan. Er wordt gekozen voor een
verw erkingstechniek die naar verwachting de
stabiliteit van de gecertificeerde waarde gedurende
deze jaren garandeert. Partijen referentiemateriaal
zijn vaak uniek, zelfs in het geval van vervangingen
gemaakt van enigszins verschillende grondstoffen
en met enigszins verschillende processen. Dit
betekent dat RM-producenten, anders dan bij de
productie van voedings- of geneesmiddelen, vaak
niet beschikken over stabiliteitsgegevens van
eerdere partijen waarop de beoordeling van de

geldigheid kan worden gebaseerd. De tijdens de
CRM-productie uitgevoerde stabiliteitsonderzoeken
geven enige indicatie, maar door hun beperkte duur
(1-2 jaar) kunnen deze de stabiliteit niet onbeperkt
garanderen. Daarom moeten RM-producenten een
stabiliteitscontrolesysteem  invoeren  voor  alle
gecertificeerde waarden waarvan wordt verw acht
dat deze zullen veranderen. Dit betekent dat RM-
producenten de stabiliteit van de gecertificeerde
waarden moeten bevestigen tijdens de distributie.
Deze beperkte kennis van toekomstig gedrag maakt
het RM-producenten onmogelik om de geldigheid
van hun certificaten consequent te garanderen.

Onbekend gedrag van geopende
monsters

RM-producenten nemen speciale
voorzorgsmaatregelen om de stabiliteit van hun
materialen te garanderen. Stabiliserende
maatregelen kunnen bestaan uit het vullen met
argon om oxidatie te voorkomen of het gebruik van
volkomen dichte verpakkingen (ampullen). Deze
speciale bescherming wordt bij het openen van de
monsters tenietgedaan. RM-producenten hebben
over het algemeen geen gegevens over de stabiliteit
van de geopende monsters, omdat er voor het
testen van de stabiliteit dan veel meer middelen
nodig zouden kunnen zijn. RM-producenten hebben
ook geen invloed op de feitelijke opslagcondities bij
hun Kklanten. In principe betekent dit dat RM-
producenten de stabiliteit van de gecertificeerde
waarden van geopende monsters niet kunnen
garanderen. RM-producenten kunnen echter, op
basis van algemene kennis van soortgelike
materialen en hun kennis van de gecertificeerde
eigenschappen, voldoende vertrouwen hebben in
de stabiliteit van de gecertificeerde waarden
gedurende een beperkte periode.

Algemene beperking van de
aansprakelijkheid

In de procedures van het GCO staat dat als een
gecertificeerde waarde blijkt te zin gewijzigd,
klanten met geldige certificaten in kennis moeten
worden gesteld van het tijdstip van de laatste
stabiliteitstest ~ die de stabiliteit ~van de
gecertificeerde waarde heeft bevestigd. Het
beperken van de houdbaarheid betekent dat niet
alle klanten, sinds de afgifte van het materiaal,
geinformeerd hoeven te worden.
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VERLENGING VAN DE GELDIGHEID
VAN CERTIFICATEN

Omdat RM-producenten geen invioed hebben op de
opslagcondities bij hun klanten en meestal geen
gegevens bezitten over de stabiliteit van geopende
monsters, kunnen ze geen certificaten met een
langere houdbaarheid afgeven of de geldigheid van
eerder gedistribueerde certificaten  verlengen.
Gebruikers kunnen echter besluiten om hun CRMs
te blijven gebruiken als ze bewijzen hebben dat het
materiaal nog steeds stabiel is. Gebruikers moeten
hiervoor de volgende tw ee stappen uitvoeren.

Stap 1 Informatie over de
waarschijnlijke stabiliteitstoestand

In deze fase moet worden nagegaan of de
gecertificeerde waarden op het certificaat nog
steeds stabiel zin. Dit is slechts een
voorbereidende fase en geen vervanging voor fase
2. De volgende punten zijn daarbij van belang:

a) Is aan de vermelde opslagcondities voldaan?

Alle certificaten vermelden opslagcondities voor de
CRMs waaraan uiteraard moet worden voldaan.
Afwijkingen van deze opslagcondities, met name bij
hogere temperaturen, maken het certificaat
doorgaans ongeldig.

Merk op dat ook opslag bij lagere temperaturen kan
leiden tot aantasting, door vries-dooi-cycli,
condensatie, concentratie door bevriezing enz.

b) Staat er een verklaring van beperkte stabiliteit op
het certificaat vermeld?

Voor sommige materialen is de stabiliteit van
geopende of gereconstitueerde materialen getest en
op het certificaat staat hierover specifieke informatie
vermeld. Het materiaal kan over het algemeen niet
langer worden gebruikt dan op het certificaat
vermeld staat.

c) Is het materiaal nog steeds te koop?

Het feit dat de producent een bepaald materiaal nog
steeds verkoopt, duidt erop dat ongeopende
monsters die onder dezelfde omstandigheden zijn
opgeslagen, nog steeds stabiel zijn. Zoals
hierboven vermeld, hoeft dit echter niet te
betekenen dat monsters na herhaald gebruik nog
steeds stabiel zijn.

d) Moet het materiaal nog stabiel zin?

Een technische beoordeling moet antwoord geven
op de vraag of het materiaal nog stabiel moet zijn.
Dit is afhankelik van de stabilitet van de
gecertificeerde waarden en van de stabiliteit van de
matrix. In  het eenvoudigste geval wordt niet
verwacht dat de massafractie van spoormetalen in
koper zal veranderen. Als er voor elke meting een
nieuw opperviak wordt gegenereerd, moet het
materiaal stabiel zijn. Aan de andere kant is het
w aarschijnlijker dat meer labiele stoffen zoals
vitaminen zullen veranderen.

Bij deze beoordeling moet ook rekening worden
gehouden met de matrix: zo zullen bijvoorbeeld de
ionen van spoormetalen in een ijkstandaard in
salpeterzuur niet veranderen, maar de concentratie

*
S
* %
*  *

e

European Reference Materials

kan variéren als gevolg van verdamping, wat leidt
tot instabiliteit van de gecertificeerde w aarden.

Stap 2: Verzameling van gegevens die
de stabiliteit van de gecertificeerde
waarden aantonen

Dit is in feite het doorslaggevende punt, want a) en
b) geven de condities aan waaronder het materiaal
nog steeds stabiel kan zijn, c) en d) geven een
indicatie dat het materiaal nog steeds stabiel kan
zijn, maar alleen het volgende punt bewijst dat het
materiaal nog steeds stabiel is. Deze gegevens
kunnen bestaan uit:

Kw aliteitscontrolekaarten

Als het materiaal w ordt gebruikt in
kw aliteitscontrolekaarten en er geen trend in de
gegevens zichtbaar is, dan is het materiaal nog
steeds stabiel. Hoewel het mogelik is dat een
verandering in de gecertificeerde waarden gepaard
gaat met een afwiking in de methode, is dit zeer
onw aarschijnlijk.

Vergeliking met gegevens van andere CRM's

Als de resultaten van het materiaal
overeenstemmen met de gecertificeerde waarden
en er is tegelijkertijd een ander CRM gemeten, dan
is het materiaal nog steeds stabiel. De redenering is
dat het tweede CRM de nauw keurigheid van de
methode aantoont en dat de overeenstemming van
de meetresultaten met de gecertificeerde waarden
de stabiliteit bevestigt.

Dit geldt ook als het betreffende CRM voor ijking
wordt gebruikt: Als de resultaten van een ander
CRM overeenstemmen, dan spreekt het voor zich
dat de ijkstandaard nog steeds geldig is.

Een soortgelike redenering is van toepassing
wanneer het CRM wordt gemeten samen met een
monster van een ringonderzoek waarbij een
bevredigend resultaat werd verkregen: het
bevredigende resultaat in het RO toont de
nauw keurigheid van de methode aan en de
overeenstemming van de meetresultaten met de
gecertificeerde waarde toont de stabiliteit van het
CRM aan.

DOCUMENTATIE VAN DE
VERLENGING VAN DE
HOUDBAARHEID

Nadat de stabiliteit van de gecertificeerde waarden
is vastgesteld aan de hand van de in stap 2
verzamelde gegevens, moet de verlenging van de
geldigheid worden gedocumenteerd. De nieuwe
geldigheidsdatum wordt op het analysecertificaat
vermeld (uiteraard naar behoren ondertekend en
gedateerd) en de reden voor de verlenging van de
geldigheid wordt aan het certificaat toegevoegd
(bijvoorbeeld een afdruk van de
kw aliteitscontrolekaart). Op deze manier wordt
duidelijk gedocumenteerd wanneer en op welke
basis de geldigheid van het certificaat is verlengd en
wie de verantwoordelikheid voor de verlenging
overneemt.
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