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Przedtuzanie waznosci certyfikatow

materialéw referencyjnych

Certyfikaty dla certyfikowanych materiatéw referencyjnych majg ograniczony
okres waznosci, co wynika z braku informacji na temat dziatania otwartych
probek lub ogdlnego ograniczenia odpowiedzialnosci.
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Ponizsze uwagi do wniosku wyjasniajg uzytkownikom jakie informacje sg
niezbedne do dalszego stosowania certyfikowanego materiatu referencyjnego
(CRM) mimo uptyniecia okresu waznosci okreslonego na certyfikacie.

WSTEP

Norma ISO 17034 stawia producentom materiatow
referencyjnych  (RM) warunek okreslenia w
certyfikacie okresu waznosci. Uplyniecie okresu
waznosci okreslonego na certyfikacie niekoniecznie
row noznaczne jest ze spadkiem jakosci materiatu.
Niniejsze uwagi do wniosku zawierajg informacje
dotyczace podstaw i koncepcji okreséw waznosci
na certyfikatach oraz warunkéw, w przypadku
ktérych uzytkownicy mogg nadal korzysta¢ z
certyfikow anych materiatéw referencyjnych (CRM).

OKRES WAZNOSCI CERTYFIKATU A

OKRES PRZYDATNOSCI MATERIALU DO
UZYCIA

Nalezy zw roci¢é uw age na to, ze okres w aznosci na
certyfikacie nie jest tym samym co okres
przydatnosci materiatu do uzycia. Okres waznosci
certyfikatu odnosi sie do certyfikowanych
wiasciwosci wybranej jednostki CRM. Uptyniecie
daty waznosci oznacza, ze producent RM nie
gw arantuje certyfikow anych wtasciw o$ci materiatu.
Nie  stwierdzono jednoznacznych  dow oddw
Swiadczacych o tym, ze jako$¢ materialu spada, a
wiasciwosci wskazane na certyfikacie przestajg
obow igzyw ac.

POWOD  OGRANICZENIA
WAZNOSCI CERTYFIKATU

Nieznane wilasciwosci nieotwartych probek

OKRESU

RM, szczegdlnie
produkowane w

matrycowe RM,
partiach i

sg czesto
majg zachow acé

wilasciwosci przez kika lat. Wybrana zostaje
technologia obrobki, ktéra pozwala zapew ni¢
stabilnos¢  certyfikowanych  wiasciwosci na

przestrzeni lat. Partie materiatdw referencyjnych sg
czesto niepowtarzalne, nawet w przypadku
zamiennikdw produkow anych z odrobine innych
surowcow oraz wykorzystujgcych przy produkciji
nieco inne procedury. Oznacza to, ze w
przeciw ienstwie do producentéw Zzywnosci lub
srodkéw farmaceutycznych, producenci RM czesto
nie posiadajg stabilnych danych dla poprzednich
partii, w oparciu o ktére mozna oprze¢ ocene okresu
W aznosci. Badania dotyczace stabilnosci
prowadzone podczas produkcji CRM przyniosty
pew ne rezultaty, ale ze wzgledu na ich ograniczong
trwatos¢ (1-2 lata), nie stanowig statej gw aranciji
stabilnosci. W zw igzku z tym, producenci RM muszg
w prow adzac¢ program kontroli stabilnosci w szystkich
certyfikow anych wiasciw osci, kiére podatne sg na

zmiany. Oznacza to, ze producenci RM pow inni
potw ierdzi¢ stabilnos¢ certyfikow anych wtasciw osci
w czasie dystrybucji. Ograniczona wiedza o
przysztym dziataniu uniemozliwia producentom RM
zagw arantow anie okresu w aznosci z certyfikatu.

Nieznane wiasciwosci otwartych probek

Producenci RM podejmujg specjalne  $rodki
ostroznosci majgce na celu zagw arantow anie
stabilno$ci swoich materiatéw. Etapy dotyczace
stabilizacji obejmujg w ypetnianie argonowe w celu
zapobiegania utlenianiu oraz uzyw anie idealnie
dopasow anych pojemnikéw (amputek). Specjalne
srodki ochronne zostajg naruszone w chwili
otwarcia probek. Producenci RM zazwyczaj nie
posiadajg danych dot. stabilnosci otw artych prébek,
poniew az w ymagatoby to znacznego
zw ielokrotnienia zasobdéw niezbednych do badan
stabilnosci. Co wigcej, producenci RM nie spraw ujg
kontroli nad rzeczyw istymi w arunkami
przechowywania materiatbw w  magazynach
klientéw . Zasadniczo, oznacza to, ze producenci
RM nie sg w stanie zagw arantowaé¢ stabilnosci
certyfikow anych wiasciwosci otwartych prébek.
Jednak w oparciu o ogolng wiedze dot. podobnych
materiatdbw oraz wiedze o certyfikowanych
w fasciw osciach, producenci RM moga z pew noscig
okresli¢ stabilnos¢ certyfikow anych w arto$¢ na czas
okresu w aznosci.

Ogodlne ograniczenie odpowiedzialnosci

W procedurach Wspdlnego Centrum Badan (JRC)
stwierdzono, ze jesli certyfikowana wiasciwosc
ulegnie  zmianie, Kklienci posiadajagcy wazne
certyfikaty powinni by¢é o tym powiadomieni w
czasie ostatniego testu stabilno$ci, ktory potw ierdzit
stabilnos¢ certyfikow anych w fasciw osci.
Ograniczenie okresu przydatnosci materialu do
uzycia oznacza, ze nie wszyscy klienci pow inni by¢
o tym informow ani po chw ili w ydania materiatu.

© Wspdlnota Europejska 2019. Powielanie dozwolone pod warunkiem podania zrédta.
Zaréwno Komisja Europejska jak i osoby ja reprezentujgce nie ponoszg odpowiedzialno$ci za wy korzy stanie ponizszy ch informaciji.
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W zwigzku z tym, ze producenci RM nie sg w stanie
kontrolowa¢é  warunkéw  przechowywania w
magazynach klientéw i zazwyczaj nie posiadajg
danych dot. stabilnosci otwartych probek, nie s3g
réw niez w stanie wydac¢ certyfikatow w ydiuzajacych
okres przydatnosci do uzycia lub wydiuzajgcych
okres waznosci certyfikatu dla w czes$niej w ydanych
materiatdbw . Jednak uzytkownicy mogg mimo to
korzysta¢ z CRM, jesli posiadajg dow ody
Swiadczgce o niezmiennej stabilnosci materiatu. W
tym celu uzytkownicy powinni zrealizowaé¢ dwa
etapy.

Etap 1: Informacje o prawdopodobnym
statusie stabilnosci

Na tym etapie, nalezy spraw dzi¢ czy certyfikow ane
wiasciwosci opisane na certyfikacie sg nadal
stabilne. To tylko wstepny etap i nie moze stanow i¢
zastepstwa dla etapu 2. Nalezy zada¢ dwa istotne
pytania:

a) Czy spetniono w arunki przechow yw ania?
Wszystkie certyfikaty okreslajg konieczne w arunki w
zakresie przechowywania CRM. Odchylenia od
okreslonych w arunkow przechow yw ania,
szczegOlnie w zakresie wysokich temperatur,
zazw yczaj prow adzg do naruszenia certyfikatu.
Warto réw niez zauw azyé, ze przechow yw anie w
nizszych temperaturach np. cykl zamrazania-
odtajania, kondensacja, koncentracja zwigzana z
zamrazaniem mogg prow adzi¢ do utraty jakosci.

b) Czy na certyfikacie znajduje sie informacja o
ograniczonej stabilnosci?

W  przypadku niektérych materiatéw, stabilnosé
otwartych lub odnawianych materiatbw poddana
zostata badaniom, a stosowna informacja zostata
umieszczona na certyfikacie. Zazw yczaj stosow anie
materiatu po okresie waznosci nie jest mozliw e.

c) Czy materiat znajduje sie nadal w obrocie?

Fakt, ze producent nadal sprzedaje materiat
Swiadczy o tym, ze  nieotwarte prébki
przechowywane w takich samych warunkach sg
nadal stabilne. Jednak, jak wspomniano pow yzej,
nie Swiadczy to o tym, ze probki po w ielokrotnym
uzyciu nadal charakteryzujg sie stabilnoscia.

d) Czy materiat pow inien by¢ nadal stabilny?

Ocena technologiczna powinna  dostarczyé
odpow iedzi na pytanie dotyczgce tego czy materiat
pow inien by¢ nadal stabilny. Jest to zalezne od
stabilnosci certyfikow anych wiasciw osci, a takze od
stabilnosci matrycy. W najprostszym przypadku
oznacza to, ze frakcja masow a metalu sladow ego w
miedzi nie powinna ulega¢ zmianom. W przypadku
powstawania nowej powierzchni dla kazdego
pomiaru, materiat pow inien zachow aé stabilnos¢. Z
drugiej strony, mniej trw ate zwiazki chemiczne takie
jak witaminy sg w wiekszym stopniu narazone na
zmiany.

Wspomniana ocena powinna braé pod uwage
rowniez matryce: na przyklad, jony metali
sladow ych w normach kalibracji kw asu azotow ego
nie powinny ulega¢ zmianom, ale skupienie moze
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byé rézne ze wzgledu na odparowyw anie
prowadzace do destabilizacji certyfikowanych
wfasciw osci.

Etap 2: Zbieranie danych swiadczacych o
stabilnosci certyfikowanych wilasciwosci

Jest to, tak naprawde, bardzo istotne pytanie,
poniew az a) oraz b) okreslajg warunki, w ktérych
materiat pow inien zachow a¢ stabilno$¢, a c) i d)
wskazujg na to, ze materiat moze by¢ nadal
stabilny, ale tylko nastepujgcy punkt stanow i dow 6d
na stabilnos¢ materialu. Takimi danymi mogg by¢

Tabele kontroli jako$ci

Jesli materiat uzywany jest w tabelach kontroli
jakosci i nie zauw azono zadnej tendencji, oznacza
to, ze materiat jest stabiny. Cho¢ mozliwe, ze
zmiana certyfikowanych witasciwosci odpow iada
zmianie metodycznej, jest to bardzo mato
praw dopodobne.

Poréw nanie z danymi innych CRM

Jesli  rezultaty dla materialu sg zgodne z
certyfikow anymi wtasciw o$ciami, a inny CRM zostat
poddany pomiarowi w tym samym czasie, materiat
jest stabilny. Wynika to z tego, ze drugi CRM
pozw olit w ykazac¢ doktadnos¢ metody i w zw igzku z
tym  zgodnos¢ w ynikow pomiarowych  z
certyfikow anymi w fasciw osciami stanow i
potw ierdzenie stabilnosci.

Jest to réw niez zgodne z praw dg, jesli analizow any
CRM zostat wykorzystany przy kalibracji. Jesli
rezultaty dla innego CRM sg zgodne, oznacza to ze
norma kalibracyjna nadal obow igzuje.

Podobna logika ma zastosowanie, gdy CRM
poddaw any jest pomiarom wraz z prébkg dla testu,
gdy uzyskano satysfakcjonujacy w ynik:
satysfakcjonujgcy wynik PT $wiadczy o doktadnosci
metody oraz zgodno$ci wynikéw pomiarowych z
certyfikowanymi  wiasciwosciami  Swiadczy o
stabilnosci CRM.

DOKUMENTACJA W ZAKRESIE
WYDLUZENIA OKRESU PRZYDATNOSCI
DO UZYCIA

Po okre$leniu stabilnosci wiasciw os$ci przy uzyciu
danych zebranych w etapie 2, konieczne jest
udokumentow anie przediuzenia okresu w aznosci.
Nowy okres waznosci wpisany jest na certyfikacie
analizy (wraz z podpisem i datg), a przyczyna
wydiuzenia okresu wazno$ci umieszczona zostaje
na certyfikacie (np. wydruk z tabeli kontroli jako$ci).
W ten sposob, jasno opisane zostajg data oraz
podstaw a w ydtuzenia okresu waznos$ci oraz osoba
odpow iedzialna za jego w ydtuzenie.
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