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Etalonaine sertifikaadi kehtivuse 
pikendamine 
 
Sertifitseeritud etalonaine sertifikaatidel on piiratud rakendatavus kas  
avatud proovide teadmata loomuse või üldise vastutuse piirangu tõttu.  
Käesolevas rakenduslehes selgitatakse teavet, mida kasutajad peaksid 
koguma selleks, et jätkata CRMi kasutamist üle sertifikaadis märgitud 
kehtivusaja. 
 
SISSEJUHATUS 

ISO 17034 nõuab, et etalonainete (RM) tootjad 
määratleksid oma sertifikaatidel kehtivusaja. 
Sertifikaadi kehtivusaja lõppemine ei tähenda 
tingimata seda, et aine on lagunenud. 
Käesolevas rakenduslehes selgitatakse 
sertifikaatide kehtivusaja tausta ja 
kontseptsiooni ning tingimusi, mille puhul 
kasutajad võivad sertifitseeritud etalonaine 
(CRM) kasutamist jätkata. 

SERTIFIKAADI KEHTIVUSAEG VERSUS 
AINE SÄILIVUSAEG 

Oluline on märkida, et sertifikaadi kehtivusaeg 
ei ole sama, mis aine  säilivusaeg. Sertifikaadi 
kehtivusaeg märgib konkreetse mahuti 
sertifitseeritud väärtusi. Kehtivuse aegumine 
tähendab, et RMi tootja ei saa enam tagada 
vastava aine sertifitseeritud väärtust. See ei 
ole tingimata tõend sellest, et aine on 
lagunenud ja et sertifitseeritud väärtus enam ei 
kehti.  

SERTIFIKAADI KEHTIVUSAJA 
PIIRAMISE PÕHJUSED 

Avamata proovide teadmata loomus 

RMe, eriti maatriks-RMe toodetakse sageli 
partiidena ning need on ette nähtud kestma 
mitu aastat. Töötlemiseks valitakse 
tehnoloogia, mis tõenäoliselt tagab 
sertifitseeritud väärtuse püsivuse kõigi nende 
aastate jooksul. Etalonaine partiid on sageli 
unikaalsed, seda isegi asendustoodete puhul, 
mis valmistatakse veidi erinevast 
toormaterjalist veidi erinevaid protsesse 
kasutades. See tähendab, et erinevalt 
toiduainete ja ravimite tootmisest ei ole RMi 
tootjatel sageli varasemate partiide püsivuse 
andmeid, mille alusel kehtivust hinnata. CRMi 
tootmise ajal teostatud püsivuse uuringud 
annavad küll mõne viite, kuid nende piiratud 
kestuse (1-2 aastat) tõttu ei saa need püsivust 
lõputult tagada. Sellepärast peavad RMi 
tootjad ellu rakendama püsivuse jälgimise 
kava kõikide sertifitseeritud väärtuste kohta, 
mis võivad tõenäoliselt muutuda. See 

tähendab, et RMi tootjad peaksid kinnitama 
sertifitseeritud väärtuste püsivust turustamise 
ajal. Piiratud teadmised tulevase loomuse 
kohta ei võimalda RMi tootjatel oma 
sertifikaatide kehtivust järjekindlalt tagada.  

Avatud proovide teadmata loomus 

RM tootjad rakendavad spetsiaalseid 
ettevaatusabinõusid, et tagada oma ainete 
püsivust. Stabiliseerivad meetmed võivad 
hõlmata täitmist argooni keskkonnas, et vältida 
oksüdeerumist, või õhukindlate mahutite 
(ampullide) kasutamist. Sellise spetsiaalse 
kaitse mõju lõpeb proovide avamisel. RMi 
tootjatel ei ole tavaliselt andmeid avatud 
proovide püsivuse kohta, kuna see võiks 
kulusid püsivuse kontrollimisele 
mitmekordistada. Samuti ei ole RMi tootjatel 
kontrolli tegelike säilitustingimuste üle oma 
klientide valdustes. Põhimõtteliselt tähendab 
see, et RMi tootjad ei saa tagada avatud 
proovide sertifitseeritud väärtuste püsivust. 
Siiski võivad RMi tootjad sarnaste ainete osas 
olemasolevate üldiste teadmiste ja oma 
teadmiste alusel sertifitseeritud omaduste 
kohta olla piisavalt kindlad sertifitseeritud 
väärtuste püsivuse osas piiratud ajavahemikul. 

Üldine vastutuse piirang 

JRCi protseduuride kohaselt tuleb juhul, kui 
leitakse, et sertifitseeritud väärtus on 
muutunud, teavitada kehtivate sertifikaatidega 
kliente viimase püsivuse testi tegemise ajast, 
mis kinnitas sertifitseeritud väärtuse püsivust. 
Säilivusaja piiramine tähendab, et teavitada ei 
ole vaja kõiki kliente aine turule laskmisest 
alates. 
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SERTIFIKAADIDE KEHTIVUSE 
KEHTIVUS 

Kuna RMi tootjad ei saa kontrollida 
säilitustingimusi oma klientide valdustes ning 
tavaliselt ei ole neil andmeid avatud proovide 
püsivuse suhtes, ei saa nad välja anda 
pikendatud säilitustähtajaga sertifikaate või 
pikendada varem väljaantud sertifikaatide 
kehtivust. Kasutajad võivad aga teha otsuse 
jätkata oma CRMide kasutamist, kui neil on 
tõendeid, et aine on endiselt püsiv. Selleks 
peavad kasutajad rakendama järgmist kahte 
meedet. 

1. meede. Teave tõenäolise püsivuse 
oleku kohta 

Selles etapis tuleb kontrollida, kas sertifikaadil 
olevad sertifitseeritud väärtused on endiselt 
püsivad. See on aga alles sissejuhatav etapp, 
mis ei saa asendada 2. etappi. Olulised on 
järgmised küsimused. 

a) Kas on kinni peetud määratud 
hoiutingimustest? 
Kõikidel sertifikaatidel on märgitud CRMide 
säilitustingimused, mida loomulikult tuleb täita. 
Kõrvalekalded nimetatud säilitustingimustest, 
eriti kõrgem temperatuur, muudavad üldiselt 
sertifikaadi kehtetuks. 
Pange ka tähele, et hoiustamine madalamal 
temperatuuril võib viia aine lagunemiseni 
külmumise ja sulamise tsüklite, 
kondensatsiooni, külmumisel 
kontsentreerumise jne tõttu. 

b) Kas sertifikaadil on teatis piiratud püsivuse 
kohta? 
Mõne aine puhul on avatud või taastatud aine 
püsivust testitud ning vastav teave on kantud 
sertifikaadile. Üldiselt ei ole võimalik ainet 
kasutada kauem kui sertifikaadil märgitud aja 
jooksul. 

c) Kas aine on endiselt müügil? 
Asjaolu, et tootja müüb ainet endiselt, näitab, 
et samadel tingimustel hoitud avamata proovid 
on veel püsivad. Kuid nagu ülalpool märgitud, 
ei tähenda see tingimata, et proovid on pärast 
korduvat kasutamist endiselt püsivad. 

d) Kas aine peaks endiselt olema püsiv? 
Tehniline hindamine peaks andma vastuse 
küsimusele, kas aine peaks endiselt olema 
püsiv. See sõltub sertifitseeritud väärtuste 
püsivusest, samuti maatriksi püsivusest. Kõige 
lihtsamal juhul metallide mikroelementide 
massiosa vases eelduste kohaselt ei muutu. 
Kui iga mõõtmise kohta genereeritakse uus 
pind, peaks aine olema endiselt püsiv. Teiselt 
poolt muutuvad labiilsemad ühendid nagu 
vitamiinid suurema tõenäosusega. 

See hinnang peaks arvesse võtma ka 
maatriksit: näiteks metallide mikroelementide 
ioonid kaliibrimisstandardis lämmastikhappes 
ei muutu, kuid kontsentratsioon võib muutuda 
aurustumise tõttu, mille tagajärjel 
sertifitseeritud väärtused muutuvad 
ebapüsivateks. 
 

2. meede. Sertifitseeritud väärtuste 
püsivust näitavate andmete kogumine 

See on tegelikult otsustav küsimus, kuna a) ja 
b) esitavad tingimused, mille puhul võib aine 
veel olla püsiv, c) ja d) näitavad, et aine võib 
veel olla püsiv, kuid ainult järgmine punkt 
tõestab, et aine on veel püsiv. Sellisteks 
andmeteks võivad olla järgmised. 

Kvaliteedi kontrollgraafik 
Kui ainet kasutatakse kvaliteedi 
kontrollgraafikutes ning andmetest ei nähtu 
trendi, siis on aine endiselt püsiv. Kuigi on 
võimalik, et sertifitseeritud väärtuste muutus 
ühildub meetodi triiviga, kuid see on väga 
ebatõenäoline. 

Võrdlus muude CRMide andmetega 
Kui aine tulemused ühilduvad sertifitseeritud 
väärtustega ning teise  CRMi osas on 
mõõtmised tehtud samal ajal, siis on aine 
endiselt püsiv. Põhjendus seisneb selles, et 
teine CRM näitab meetodi täpsust ning 
sellepärast kinnitab mõõtmistulemuste lähedus 
sertifitseeritud väärtustega püsivust. 
See kehtib ka juhul, kui kõnealune CRM on 
kasutuses kalibreerimisel: kui teise CRMi 
tulemused on lähedased, siis ilmselt on 
kaliibrimisstandard endiselt kehtiv. 
Sarnane põhjendus kehtib, kui CRMi 
mõõdetakse koos pädevuskatse prooviga, kus 
tulemus oli rahuldav: pädevuskatse rahuldav 
tulemus näitab meetodi täpsust ja 
mõõtmistulemuste lähedus sertifitseeritud 
väärtusele näitab CRMi püsivust. 

 

SÄILIVUSAJA PIKENDAMISE 
DOKUMENTATSIOON 
Kui sertifitseeritud väärtuste püsivus on 2. 
meetme käigus kogutud andmete abil kindlaks 
tehtud, siis tuleb kehtivuse pikendamine 
dokumenteerida. Uus kehtivusaeg on kirjutatud 
analüüsisertifikaadile (loomulikult asjakohaselt 
allkirjastatult ja kuupäevaga varustatult) ja 
põhjendus kehtivuse pikendamiseks on 
sertifikaadile lisatud (näiteks kvaliteedi 
kontrollgraafiku väljaprint). Sellisel viisil on see 
selgelt dokumenteeritud, millal ja mille alusel 
on sertifikaadi kehtivust pikendatud ja kes 
võtab üle vastutuse pikendamise eest. 


