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La presente nota applicativa spiega quali informazioni gli utenti devono
raccogliere per continuare a utilizzare un MRC dopo la data di validita

indicata sul certificato.

INTRODUZIONE

La norma ISO 17034 richiede che chi produce
materiali di riferimento (MR) specifichi un periodo
di validita sui propri certificati. Il raggiungimento
della data di validita del certificato non implica
necessariamente che il materiale sia degradato. La
presente nota applicativa spiega il background e il
concetto della data di validita sui certificati, nonché
le condizioni secondo le quali gli utenti possono
continuare a utilizzare il materiale di riferimento
certificato (MRC).

PERIODO DI VALIDITA DEL
CERTIFICATO E PERIODO DI
CONSERVAZIONE DI UN MATERIALE:
LE DIFFERENZE

E importante sottolineare che il periodo di validita
di un certificato non equivale al periodo di
conservazione di un materiale. Il periodo di validita
del certificato si riferisce infatti ai valori certificati di
una specifica unita di un MRC. La scadenza della
validita implica che il produttore del MR non & piu
in grado di garantire il valore certificato di tale
materiale. Non indica necessariamente I'esistenza
di prove che dimostrino che il materiale é
degradato e che il valore certificato non e piu
valido.

MOTIVI PER LIMITARE IL PERIODO DI
VALIDITA DEL CERTIFICATO

Comportamento incognito dei campioni
non aperti

I MR, in particolare i MR in matrice, sono spesso
prodotti in lotti e con l'intenzione di durare molti
anni. Viene scelta dunque una tecnica di
lavorazione che garantisca al meglio la stabilita del
valore certificato. | lotti di materiale di riferimento
sono spesso unici, anche nel caso di sostituzioni
effettuate con materiali di partenza leggermente
differenti e utilizzando procedure in qualche modo
diverse. Cid comporta che, al contrario della
produzione di cibo o medicinali, spesso i produttori
di MR non hanno dati sulla stabilita dei lotti
precedenti sui quali basare la valutazione di
validita. Gli studi di stabilita effettuati durante la
produzione del MRC danno alcune indicazioni, ma

a causa della loro durata limitata (1-2 anni) non
possono garantire una stabilita indefinita nel
tempo. | produttori di MR devono dunque
realizzare un sistema di monitoraggio della
stabilita per tutti i valori certificati che potrebbero
cambiare. Cio comporta che i produttori di MR
debbano confermare la stabilita dei valori
certificati durante il periodo di distribuzione dei
materiali. La limitata  conoscenza  del
comportamento futuro impedisce ai produttori di
MR di garantire la validita dei certificati in
maniera sistematica.

Comportamento incognito dei campioni
aperti

| produttori di MR adottano ogni precauzione per
garantire la stabilita dei propri materiali. Tra le
azioni finalizzate alla stabilizzazione possiamo
trovare la riempitura sotto argon per evitare
'ossidazione o I'utilizzo di contenitori a tenuta
ermetica (fiale). Questa speciale protezione viene
meno quando si aprono i campioni. Solitamente i
produttori di MR non posseggono dati sulla
stabilita dei campioni aperti, in quanto tali dati
richiederebbero un significativo aumento delle
risorse spese per i test di stabilita. Inoltre, i
produttori di RM non hanno alcun controllo sulle
effettive condizioni di conservazione applicate dai
clienti nelle proprie sedi. Cido significa
sostanzialmente che i produttori di MR non
possono garantire la stabilita dei valori certificati
di campioni aperti. Tuttavia, in base alla
conoscenza generale di materiali simili e alla loro
conoscenza delle proprieta certificate, i produttori
di MR possono essere sufficientemente fiduciosi
sulla stabilita dei valori certificati per un periodo
di tempo limitato.

Limitazione generale di responsabilita

Le procedure JRC stabiliscono che, se si accerta
la variazione di un valore certificato, i clienti in
possesso di certificati validi debbano essere
informati della data nella quale & avvenuto
Pultimo test di stabilita che ha confermato la
stabilita di tale valore. La limitazione del periodo
di conservazione implica che non tutti i clienti, a
partire dalla data di rilascio del materiale,
debbano essere informati.
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PROLUNGARE IL PERIODO DI VALIDITA
DEL CERTIFICATO

Dato che i produttori di MR non possono
controllare le condizioni di conservazione nelle
sedi dei propri clienti e solitamente non hanno dati
sulla stabilita di campioni aperti, gli stessi non
possono rilasciare certificati con un periodo di
conservazione prolongato né estendere la validita
dei certificati distribuiti in precedenza. Tuttavia, gli
utenti possono decidere di continuare ad utilizzare
i propri MRC, se hanno prova che il materiale &
ancora stabile,. Per ottenere tale prova, gli utenti
dovrebbero seguire le istruzioni delle due fasi
descritte di seguito.

1° fase: informazioni sullo stato di
stabilita probabile

In questa fase, € necessario verificare se i valori
certificati del certificato sono ancora stabili. Si
tratta solamente di una fase preliminare, che non
pud sostituire la 2° fase. Le seguenti domande
sono pertinenti:

a) Sono state rispettate le condizioni di
conservazione indicate?

Tutti i certificati indicano le condizioni di
conservazione per i MRC che devono ovviamente
essere osservate. Un’alterazione di tali condizioni,
specialmente nel caso di conservazione a
temperature piu alte, solitamente rende nullo il
certificato.

Anche la conservazione a temperature piu basse
pud portare alla degradazione, attraverso cicli di
congelamento-scongelamento, condensazione,
concentrazione per congelamento ecc.

b) E' presente sul certificato una dichiarazione di
stabilita limitata?

Per alcuni materiali sono stati effettuati test sulla
stabilita di campioni aperti o ricostituiti; sul
certificato sono quindi presenti informazioni
dedicate. Generalmente, non € possibile utilizzare
il materiale piu a lungo del periodo indicato sul
certificato.

c) Il materiale & ancora in vendita?

Il fatto che il produttore abbia ancora in vendita un
materiale mostra che campioni non aperti e
conservati nelle stesse condizioni sono ancora
stabili. Come indicato sopra, tuttavia, questo non
implica necessariamente che i campioni siano
ancora stabili dopo un utilizzo ripetuto.

d) Il materiale dovrebbe ancora essere stabile?
Solo una valutazione tecnica potrebbe rispondere
alla domanda. Cio dipende dalla stabilita sia dei
valori certificati che della matrice. Nell'esempio piu
semplice, la frazione di massa del metallo in rame
non dovrebbe subire variazioni. Se per ogni
misurazione viene generata una nuova superficie,
il materiale dovrebbe essere stabile. D’altra parte,
composti pit labili (come le vitamine) hanno
maggiori probabilita di cambiare.
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Tale valutazione deve prendere in
considerazione anche la matrice: per esempio, gli
ioni del metallo in traccia in uno standard di
calibrazione in acido nitrico non cambieranno, ma
la loro concentrazione potrebbe variare a causa
d'evaporazione, portando all’instabilita dei valori
certificati.

2° fase: raccolta di dati che dimostrino
la stabilita dei valori certificati

Questa €, di fatto, la questione fondamentale, in
guanto a) e b) indicano le condizioni nelle quali il
materiale potrebbe ancora essere stabile, c) e d)
indicano che il materiale potrebbe ancora essere
stabile, ma solamente i punti seguenti dimostrano
che il materiale & ancora stabile. Tali dati
possono essere

Carte di controllo qualita

Se il materiale € usato in carte di controllo qualita
e non sono visibili tendenze nei dati, allora il
materiale €& ancora stabile. Per quanto sia
possibile che la variazione dei valori certificati
corrisponda a una deviazione nel metodo, si
tratta di un’eventualita molto improbabile.

Confronto con dati di altri MRC

Se i risultati ottenuti sul materiale concordano
con i valori certificati ed al contempo & avvenuta
la misurazione di un altro MRC, il materiale e
ancora stabile. Infatti, il secondo MRC dimostra
l'accuratezza del metodo, e dunque Ila
corrispondenza dei risultati delle misurazioni con
i valori certificati conferma la stabilita.

Cio & anche vero se il MRC in questione &
utilizzato per la calibrazione: se i risultati di un
altro MRC concordano, ovviamente lo standard di
calibrazione e ancora valido.

Un ragionamento simile si applica quando il MRC
€ misurato insieme al campione di un confronto
interlaboratorio valutativo nel quale sono stati
ottenuti risultati  soddisfacenti: il risultato
soddisfacente nel confronto interlaboratorio
dimostra Il'accuratezza del metodo e la
corrispondenza tra i risultati delle misurazioni e il
valore certificato dimostra la stabilita del MRC.

DOCUMENTAZIONE
DELL’ESTENSIONE DEL PERIODO DI
CONSERVAZIONE

Una volta accertata la stabilita dei valori certificati
tramite i dati raccolti nella 2° fase, & necessario
documentare I'estensione della validita. La nuova
data di validita viene indicata sul certificato
d'analisi (debitamente datato e firmato) e la prova
che giustifica l'estensione viene allegata al
certificato (ad esempio una stampa della carta di
controllo qualitd). In questo modo, si documenta
chiaramente quando e su quale base é stata
estesa la validita del certificato, e la persona che
se ne assume la responsabilita.
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