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Certificatele pentru materialele de referinta certificate au o viabilitate
limitata, fie din cauza comportamentului necunoscut al probelor
deschise, fie prin limitarea generala a raspunderii.

Aceasta noté de aplicare explica informatiile pe care utilizatorii ar trebui
sa le colecteze pentru a continua sa utilizeze un CRM dupéa data de

valabilitate mentionata in certificat.

INTRODUCERE

ISO 17034 impune producatorilor de materiale
de referinta (RM) sa specifice o perioada de
valabilitate a certificatelor lor. Depasirea acestei
perioade de \valabilitate a certificatului nu
inseamna neaparat ca materialul s-a degradat.
Aceasta notd de aplicare explica contextul si
conceptul datelor de \valabilitate privind
certificatele si conditiile in care utilizatorii pot
continua sa utilizeze materialul de referinta
certificat (CRM).

PERIOADA DE VALABILITATE A
CERTIFICATULUI VERSUS TERMEN DE
VALABILITATE A UNUI MATERIAL

Este important de mentionat ca perioada de
valabilitate a unui certificat nu este aceeasi cu
cea a termenului de valabilitate al unui material.
Perioada de valabilitate a certificatului se refera
la valorile certificate ale unei unitati specifice a
unui CRM. Expirarea valabilitatii inseamna ca
producatorul RM nu mai poate garanta valoarea
certificata a acestui material. Nu sugereaza
neaparat existenta unor dovezi ca materialul s-a
degradat si ca valoarea certificatd nu mai este
valabila.

MOTIVE PENTRU LIMITAREA PERIOADEI
DE VALABILITATE A CERTIFICATULUI

Comportament necunoscut al
esantioanelor nedeschise

RM-urile, in special matricele RM, sunt adesea
produse in loturi si sunt proiectate astfel incat sa
reziste mai multi ani. Se alege o tehnica de
procesare care ar trebui sa asigure stabilitatea
valorii certificate in decursul acestor ani. Loturile
de materiale de referintda sunt adesea unice,
chiar si in cazul inlocuirilor facute din materii
prime usor diferite si folosind procese oarecum
diferite. Aceasta inseamna ca, spre deosebire
de productia de produse alimentare sau de
produse farmaceutice, producatorii RM adesea
nu dispun de date de stabilitate privind loturile
anterioare pe care sa se bazeze evaluarea

valabilitatii. Studiile de stabilitate efectuate in
timpul productiei CRM ofera unele indicatii, dar,
datorita duratei lor limitate (1-2 ani), ele nu pot
garanta stabilitatea pe termen nelimitat. Prin
urmare, producatorii RM  trebuie  sa
implementeze o schema de monitorizare a
stabilitati pentru toate valorile certificate care
sunt susceptibile de a se schimba. Aceasta
inseamna ca producatori RM trebuie sa
confirme stabilitatea valorilor certificate in timp
ce sunt distribuite. Aceastad cunoastere limitata a
comportamentului viitor impiedica producatorii
RM sa garanteze in mod consecvent validitatea
certificatelor lor.

Comportamentul necunoscut al probelor
deschise

Producatorii RM iau precautii speciale pentru a
asigura stabilitatea materialelor lor. Etapele de
stabilizare ar putea implica umplerea sub argon
pentru a evta oxidarea, sau utilizarea unor
recipiente perfect etanse (fiole). Aceasta
protectie speciala este incalcata la deschiderea
probelor. Producatorii RM, de obicei, nu au date
privind stabilitatea probelor deschise, deoarece
acestea ar putea multiplica resursele necesare
pentru testarea stabilitdti. De asemenea,
producatorii RM nu au control asupra conditiilor
reale de depozitare la sediul clientilor sai. In
principiu, aceasta inseamna ca producatorii RM
nu pot garanta stabilitatea valorilor certificate ale
probelor deschise. Cu toate acestea, pe baza
cunostintelor generale privind materialele
similare si a cunostintelor despre proprietatile
certificate, producatorii RM pot avea suficienta
incredere in stabilitatea valorilor certificate
pentru o perioada limitata de timp.

Limitarea generala a raspunderii

Procedurile JRC prevad ca, in cazul in care se
constata ca o valoare certificata s-a modificat,
clientii cu certificate valide ar trebui sa fie
informati despre momentul ultimului test de
stabilitate care a confirmat stabilitatea valorii
certificate. Limitarea duratei de valabilitate
inseamnd ca nu toti clienti, de la lansarea
materialului, trebuie sa fie informati.
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PRELUNGIREA
CERTIFICATELOR

Intrucat producéatori RM nu pot controla
conditiile de depozitare la sediul clientilor lor si,
de obicei, nu au date privind stabilitatea
esantioanelor deschise, nu pot emite certificate
cu duratd de valabilitate prelungitd sau nu
prelungesc valabilitatea certificatelor distribuite
anterior. Cu toate acestea, utilizatorii pot decide
sa-si continue utilizarea CRM-urilor daca au
dovezi ca materialul este inca stabil. Pentru a
face acest lucru, utilizatorii ar trebui sa aplice
urmatorii doi pasi.

Pasul 1: Informatii
probabila a stabilitatii

VALABILITATII

despre starea

in acest stadiu, trebuie verificat daca valorile
certificate din certificat sunt inca stabile. Aceasta
este doar o etapa preliminara si nu poate inlocui
etapa 2. Urmatoarele intrebari sunt relevante:

a) Au fost indeplinite conditiile de depozitare
declarate?

Toate certificatele precizeaza conditile de
depozitare pentru CRM, care trebuie indeplinite
in mod evident. Abaterea de la aceste conditii de
depozitare, In special la temperaturi mai ridicate,
invalideaza, in general, certificatul.

Retineti ca, de asemenea, depozitarea la o
temperatura mai scazuta poate duce la
degradare, prin cicluri de inghet-dezghet,
condensare, concentrare prin inghet etc.

b) Existd o declaratie privind stabilitatea limitata

pe certificat?
Pentru anumite materiale, a fost testata
stabilitatea materialelor deschise sau

reconstituite, iar pe certificat sunt indicate
informatii specifice. In general, nu este posibila
utilizarea materialului mai mult decat pe
perioada indicata in certificat.

c) Materialul este inca in vanzare?

Faptul ca producatorul vinde inca un material
aratd ca esantioanele nedeschise stocate in
aceleasi conditi sunt inca stabile. Cu toate
acestea, dupa cum s-a mentionat mai sus, acest
lucru nu inseamnd neapdarat ca esantioanele
dupa utilizare repetata sunt inca stabile.

d) Ar trebui ca materialul sa fie inca stabil?

O evaluare tehnica ar trebui sa raspunda la
intrebarea daca materialul ar trebui sa fie inca
stabil. Aceasta depinde de stabilitatea valorilor
certificate, precum si de stabilitatea matricei. In
cel mai simplu caz, fractia masica de metal din
cupru nu este de asteptat sa se schimbe. Daca
pentru fiecare masuratoare este generata o
noua suprafatd, materialul trebuie sa fie stabil.
Pe de alta parte, compusii mai labili precum
vitaminele sunt mai susceptibile de a se
schimba.
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Aceasta evaluare ar trebui sa ia in considerare si
matricea: de exemplu, ionii de metale intr-un
standard de etalonare in acid azotic nu se vor
schimba, dar concentratia poate varia datorita
evaporarii care duce la instabilitatea valorilor
certificate.

Pasul 2: Colectarea datelor care
demonstreaza stabilitatea valorilor
certificate

Aceasta este, de fapt, intrebarea crucial3,
deoarece a) si b) dau conditiile in care materialul
ar putea fi in continuare stabil, c) si d) indica
faptul ca materialul ar putea fi stabil, dar numai
urmatorul punct dovedeste c& materialul este
inca stabil. Aceste date pot fi

Tabele de control al calitatii

In cazul in care materialul este utilizat n
diagramele de control al calitatii si nu exista nicio
tendinta vizibila a datelor, atunci materialul este
nca stabil. In timp ce este posibil ca schimbarea
valorilor certificate sa fie insotjta de o abatere de
la metoda, acest lucru este foarte putin probabil.

Comparatie cu datele de la alte CRM

Daca rezultatele materialelor sunt in acord cu
valorile certificate si alt CRM a fost masurat in
acelasi timp, materialul este inca stabil. Motiwul
este ca al doilea CRM demonstreaza
corectitudinea metodei si, prin urmare, acordul
rezultatelor masurarii cu valorile certificate
confirma stabilitatea.

Acest lucru este valabil si in cazul in care CRM
in cauza este utilizat pentru calibrare: daca
rezultatele unui alt CRM sunt in acord, atunci
este evident ca standardul de calibrare este inca
valabil.

Un rationament similar se aplicd atunci cand
CRM este masurat impreuna cu un esantion
dintr-un test de competenta in care s-a obtinut
un rezultat satisfacator: rezultatul satisfacator din
PT demonstreaza acuratetea metodei si acordul
rezultatelor masuratorilor cu valoarea certificata
demonstreaza stabilitatea CRM.

DOCUMENTATIA
PRELUNGIREA
VALABILITATE
Dupa constatarea stabilitatii valorilor certificate
utilizand datele colectate in etapa 2, prelungirea
valabilitatii trebuie documentata. Noua data de
valabilitate este inscrisa pe certificatul de analiza
(bineinteles semnat si datat corespunzator), iar
motiwl prelungirii valabilitati este adaugat la
certificat (de exemplu, o imprimare a diagramei
de control al calitatii). In acest mod, este clar
documentat cand si pe ce baza valabilitatea
certificatului a fost prelungitd si cine preia
responsabilitatea prelungirii.

PENTRU
TERMENULUI DE
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