
 
 

Application Note 7 
 

© European Communities, 2019. Reproduction is authorised, prov ided the source is acknowledged.  
Neither the European Commission nor any person acting on behalf of the Commission is responsible f or the use which might be made of  the 

f ollowing inf ormation.  
Page 1 of 2 

Referenssimateriaalien 
sertifikaattien voimassaolon 
jatkaminen 
 
Vastuu referenssimateriaalien sertifikaateista on rajallinen, joko 
avattujen pakkausten tuntemattoman käyttäytymisen tai yleisen 
vastuurajoituksen perusteella.  
Tässä sovelluksen lisähuomautuksessa selvitetään tiedot, jotka referenssimateriaalien käyttäjien tulisi 
hankk ia, mikäli jatkavat materiaalien käyttöä sertifikaatissa vahvistetun voimassaolopäivämäärän 
jälkeen. 
 
MÄÄRITTELY 

ISO 17034 -standardi vaatii, että 
referenssimateriaalien (RM) tuottajat määrittävät 
sertifikaateilleen viimeisen 
voimassaolopäivämäärän. Päivämäärän 
ylittyminen ei välttämättä tarkoita, että materiaalin 
laatu olisi heikentynyt. Tässä 
lisähuomautuksessa selvitetään sertifikaattien 
voimassaolopäivämäärien taustaa ja käsitettä 
sekä ehtoja, joilla käyttäjät voivat jatkaa 
sertifioidun referenssimateriaalin (CRM) käyttöä. 

SERTIFIOITU VOIMASSAOLOAIKA JA 
MATERIAALIN 
VARASTOINTIKESTÄVYYS 

On tärkeää huomioida, että sertifikaatin 
voimassaoloaika ei ole sama kuin materiaalin 
varastointikestävyys. Sertifikaatin 
voimassaoloaika liittyy materiaalin tietyn osan 
sertifioituihin arvoihin. Kun sertifikaatin 
voimassaolo päättyy, RM:n tuottaja ei voi enää 
taata, että arvot ovat samat kuin sertifikaatissa. 
Tämä ei välttämättä tarkoita sitä, että materiaalin 
laatu olisi heikentynyt tai että arvot eivät olisi 
samoja kuin sertifikaatissa.  

SYYT SERTIFIKAATIN VOIMASSAOLON 
RAJOITUKSIIN 

Avaamattomien pakkausten tuntematon 
käyttäytyminen 

Referenssimateriaalit, etenkin 
matriisivertailumateriaalit, tuotetaan usein erissä 
ja ne on tarkoitettu kestämään useita vuosia. 
Niiden tuotantotekniikka valitaan siten, että 
sertifioitujen arvojen stabiilius voidaan varmistaa 
näiden vuosien ajaksi. Referenssimateriaalierät, 
jopa korvaavat erät, ovat usein yksilöllisiä, jos 
raaka-aineet tai prosessit eroavat hieman 
aiemmista. Tämä tarkoittaa, että toisin kuin ruoan 
tai lääkkeiden valmistajilla, referenssimateriaalien 
tuottajilla ei useinkaan ole edellisten erien 
stabiiliustietoja käytettävissään. Tuotannon 
aikana tehdyt stabiiliustutkimukset antavat kyllä 
viitetietoa, mutta niiden rajallisen keston (1-2 

vuotta) takia rajatonta stabiiliutta ei voida taata. 
RM-tuottajien on kehitettävä valvontaprosessi 
kaikille sertifioiduille arvoille, jotka 
todennäköisesti muuttuvat ja heidän olisi 
vahvistettava sertifioitujen arvojen stabiilius myös 
materiaalien jakelun aikana. Rajallinen tieto 
tulevasta käyttäytymisestä estää sen, että 
tuottajat voisivat taata sertifikaattiensa rajattoman 
voimassaolon.  

Avattujen pakkausten tuntematon 
käyttäytyminen 

RM-tuottajat varmistavat materiaaliensa 
stabiiliuden mahdollisimman hyvin. Keinoihin 
kuuluu esim. hapettumisen estäminen 
käyttämällä argonia suojakaasuna tai 
pakkaamalla tuote täysin ilmatiiviisiin säiliöihin 
(ampulleihin). Tällainen erityissuojaus päättyy, 
kun pakkaus avataan. RM-tuottajilla ei yleensä 
ole tietoa avattujen tuotteiden arvojen 
stabiiliudesta, koska tällaisen tiedon hankkiminen 
voisi moninkertaistaa stabiiliustesteihin tarvittavat 
resurssit. Tuottajat eivät myöskään voi valvoa 
asiakkaidensa varasto-olosuhteita.  
Periaatteessa tämä tarkoittaa, etteivät tuottajat 
voi taata sertifioitujen arvojen stabiiliutta 
avatuissa tuotepakkauksissa. Perustuen yleiseen 
tietoon samankaltaisista materiaaleista ja omaan 
sertifioitujen ominaisuuksien tuntemukseensa, 
tuottajat voivat kuitenkin luottaa sertifioitujen 
arvojen stabiiliuteen rajallisen ajan.  

Yleinen vastuurajoitus 

EU:n Yhteisen tutkimuskeskuksen säännöissä 
todetaan: Jos tuotteen sertifioidun ominaisuuden 
todetaan muuttuneen, on voimassaolevan 
sertifikaatin haltija-asiakkaille ilmoitettava 
päivämäärä, jolloin sertifioitu arvo on viimeksi 
testattu stabiiliksi. Kun varastointiaikaa 
rajoitetaan, ei as iasta tarvitse informoida kaikkia 
tuotetta sen olemassaoloaikana ostaneita 
asiakkaita. 
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TODISTUKSEN 
VOIMASSAOLOAIKAISUUDEN 
PÄÄTTÄMINEN 

Koska referenssimateriaalien tuottajat eivät voi 
valvoa asiakkaidensa varasto-olosuhteita eikä 
heillä yleensä ole tietoja avatuissa pakkauksissa 
säilytettyjen tuotteiden arvojen stabiiliudesta, he 
eivät voi antaa sertifikaatteja pidentääkseen 
varastointiaikaa tai pidentää aiemmin antamiensa 
sertifikaattien voimassaoloaikaa.  Käyttäjät voivat 
kuitenkin päättää sertifioitujen 
referenssimateriaaliensa käyttämisestä, jos heillä 
on todisteet materiaalien stabiiliudesta. Silloin 
heidän olisi noudatettava seuraavaa 
kaksivaiheista menettelyä. 

Vaihe 1: Tiedot todennäköisestä 
stabiiliudesta 

Tässä vaiheessa asiakkaan tulisi tarkistaa, 
ovatko sertifikaatissa vahvistetut arvot yhä 
stabiileja. Vaihe on valmisteleva, eikä sillä voi 
korvata vaihetta 2. Seuraaviin kysymyksiin tulee 
vastata: 

a) Onko tuotetta säilytetty ohjeiden mukaisesti? 
Kaikissa sertifikaateissa annetaan tuotteille 
varastointiohjeet, joita on tietysti noudatettava. 
Sertifikaatti yleensä raukeaa, jos 
varastointiohjeesta on poikettu, etenkin jos 
tuotetta on säilytetty ohjeistettua korkeammassa 
lämpötilassa. 
Huomaa, että myös ohjeistettua matalammassa 
lämpötilassa säilyttäminen voi johtaa tuotteen 
laadun heikkenemiseen jäätymisen ja sulamisen, 
kondensaation, jäätymisessä tapahtuvan 
tiivistymisen jne. takia. 

b) Sisältääkö sertifikaatti maininnan rajoitetusta 
stabiliteetista? 
Joillakin materiaaleilla avattujen pakkausten 
sisältämien tai uudelleenmuodostettujen 
tuotteiden stabiilius on testattu, ja tiedot on 
merkitty sertifikaattiin. Yleensä ei ole mahdollista 
käyttää materiaalia pidempään kuin 
sertifikaatissa mainitun ajan. 

c) Onko materiaalia yhä myytävänä? 
Jos tuottaja yhä myy materiaalia, se todistaa, että 
avaamattomissa pakkauksissa ja oikeissa 
olosuhteissa säilytetyt tuotteet ovat yhä stabiileja. 
Kuten yllä on selitetty, tämä ei kuitenkaan 
välttämättä tarkoita sitä, että stabiilius säilyy 
toistuvassa käytössä.  

d) Pitäisikö materiaalin yhä olla stabiilia? 
Kysymykseen vastaa tekninen arviointi. Stabiilius 
riippuu sertifioitujen arvojen stabiiliudesta sekä 
matriisin stabiiliudesta. Yksinkertainen esimerkki 
on kupari, jonka hivenainepitoisuuden ei odoteta 
muuttuvan. Jokaisen mittauksen pitäisi tuottaa 
stabiili tulos. Toisaalta labiilimmat yhdisteet kuten 
vitamiinit muuttuvat todennäköisemmin.  

Arviossa olisi otettava huomioon myös matriisi: 
esimerkiksi typpihapon kalibrointistandardissa 
hivenaineionien lukumäärä ei muutu, mutta 
haihtuminen voi aiheuttaa pitoisuusmuutoksia ja 
sertifioidut arvot voivat siten muuttua 
epästabiileiksi. 

 

Vaihe 2: Sertifioitujen arvojen 
stabiiliuden todistavan aineiston 
kerääminen 

Tämä on ydinkysymys, koska a)- ja b)-kohdissa 
määritellään olosuhteet, joissa materiaali voisi 
vielä olla stabiilia, ja c)- ja d)-kohdat viittaavat 
mahdolliseen stabiiliuteen. Vain seuraavalla 
tavalla voidaan kuitenkin todistaa materiaalin 
stabiilius. Todisteiksi käyvät: 

Laadunvalvontataulukot 
Jos materiaali sisältyy laadunvalvontataulukoihin 
eikä sitä koskevissa tiedoissa näy 
trendimuutoksia, materiaali on yhä stabiilia. On 
tietysti mahdollista, että sertifioitujen arvojen 
muutos johtuu mittaustavan muutoksesta, mutta 
se on hyvin epätodennäköistä. 

Vertailu muiden sertifioitujen materiaalien 
tietoihin 
Jos materiaalin mittaustulokset ovat samat kuin 
sertifioidut arvot ja sama koskee toista samaan 
aikaan mitattua sertifioitua materiaalia, materiaali 
on yhä stabiilia. Perusteluna on se, että toinen 
CRM todistaa menetelmän paikkansapitävyyden, 
ja tulosten yhteneväisyys sertifioitujen arvojen 
kanssa vahvistaa stabiliteetin.  
Tämä pitää paikkansa myös, jos kysessä olevaa 
materiaalia käytetään kalibrointiin: Jos toisestakin 
CRM:stä saadut tulokset ovat samat kuin 
standardissa, standardi on yhä paikkansapitävä. 
Samankaltainen perustelu käy, kun CRM:ää 
arvioidaan yhdessä tyydyttävän tuloksen 
antaneen soveltuvuustestin kanssa: tyydyttävä 
tulos soveltuvuustestistä vahvistaa menetelmän 
toimivuuden, ja mittaustulosten yhteneväisyys 
sertifioitujen arvojen kanssa vahvistaa CRM:n 
stabiiliuden. 

 
VARASTOINTIAJAN PIDENNYKSEN 
DOKUMENTOINTI 
Kun sertifioitujen arvojen stabiilius on varmistettu 
käyttäen vaiheessa 2 kerättyjä tietoja, käyttöajan 
pidennys on dokumentoitava. Uusi määräpäivä 
kirjoitetaan analyysisertifikaattiin (joka tietenkin 
allekirjoitetaan ja päivätään), ja siihen liitetään 
varastointiajan pidennyksen syy (esimerkiksi  
kopio laadunvalvontataulukosta). Näin 
meneteltäessä on selkeästi määritelty, milloin ja 
millä perustein sertifikaatin voimassaoloa on 
pidennetty ja kuka ottaa vastuun pidennyksestä. 


