Application Note 9

(HITELES) ANYAGMINTAK
KIVALASZTASA

Az anyagmintdk (RM) és a hiteles anyagmintdk (CRM) korlatozottak,
idénként drédgak és nem mindig alkalmasak minden célra egy mérési
folyamat soran.

Jelen alkalmazasi jegyzet célja, hogy
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megismertesse a

végfelhasznalékat a megfelelé6 (hiteles) anyagmintak, (C)RM-ek
kivalasztasaval, igy segitve azok megfelelé hasznalatat.

BEVEZETES

Az anyagmintagyartdk korlatozott szama miatt
az anyagmintak (RM-ek) és/vagy hitelesitett
anyagmintak (CRM-€k) nem allnak
rendelkezésre nagy mennyiségben. Tovabba
egy adott (hiteles) anyagmintdt egy adott
mérés soran kizardlag egyetlen célra lehet
felhasznalni, és a minta megfeleléségét mindig
ellendrizni kell. Ez a magyarazat arra, hogy
miért nehéz a megfeleld (hiteles) anyagmintak
kivalasztasa, és miért kivan idénként
kompromisszumokat is.
Van azonban néhany iranymutatas, amelyek
segitenek ebben a valasztasban, ez az
alkalmazasi jegyzet ezekre prébal ravilagitani.
Ezek az alabbi harom lépésben foglalhaték
0ssze:
1. A (C)RM tervezett felhasznalasanak
meghatéarozasa
2. Az oOsszes rendelkezésre all6 informécio
ellen6rzése
3. A kivdlasztott (C)RM rendelkezésre
allasanak igazolasa az On régiojaban.

1. A (C)RM ) TERVEZETT
FELHASZNALASANAK
MEGHATAROZASA

Az anyagmintakat és/vagy hiteles

anyagmintakat egy mérési folyamat soran
szamos célra fel lehet hasznalni. Ezek kdzé
tartozik a kalibralas, a méreéstani
visszavezethet6ség megallapitdsa, a modszer
validaldsa (a mérés helyessége és
pontossaga), mindségellenérzés és értékek
hozzérendelése egyéb anyagokhoz.

Ezért a (C)RM kivalasztasaban az elsé Iépés a
tervezett felhasznalas beazonositasa,
kulénésen azért, mert nem minden anyag
alkalmas az 0Osszes kulénbdz6 alkalmazas
céljara. Kulcsfontossagu tényez6k a mérendd
mennyiség, a  mennyiségérték  annak
bizonytalansagaval, a visszavezethet6ség és
az anyag fajtaja (matrix vagy tiszta anyag).

A mérendé mennyiség definicidja

Mig bizonyos mérendd mennyiségek
szerkezetileg meghatarozottak (az 6lom az
6lom), masokat egy specifikus médszerrel kell
meghatarozni (példaul enzimaktivitas az IFCC
referencia eljarasaval mérve 37 °C-on; az acél
Utészilardsdga az 1S0O-148 alapjan). A
mérendd mennyiség meghatarozasanak
leirasat a (C)RM  kisér6dokumentuma
tartalmazza. A (C)RM-ben talalhaté mérendé
mennyiség meghatarozasanak 0sszhangban
kell lennie annak a modszernek a
meghatarozasaval, amely céljara a C(RM)
felhasznalasra kerdl.

Mennyiségi érték, bizonytalansag és
visszavezethet6ség

A laboratériumi mindségirendszerek
szabvanyai, mint az ISO/IEC 17025 vagy az
ISO 15189 el6irjak a mérési eredmények
méréstani visszavezethet8ségének
kovetelményét. A méréstani
visszavezethet6ség megallapitasa céljabdl a
CRM mellé méréstani visszavezethetfségi
nyilatkozatot kell biztositani. A nyilatkozat
tartalmazza a mérendd mennyiség
azonositasara szolgalé meghatarozast,
valamint a mennyiségértéket. Ez a CRM-et
egy metrolégiai szabvanyhoz kapcsolja, amely
lehet az Sl (International System of Units) vagy
barmely egyéb elfogadott, egyezményes skala
(szabvanyleirasokban, nemzetkozi
ajanlasokban vagy egyéb referencia
dokumentumokban meghatarozott, CRM-ek
hozzarendelt értékeihez igazitott ©nkényes
skalak).

Miutdn igazolasra kerilt, hogy a CRM
alkalmas a tervezett felhasznélasra, fontos
megerdsiteni azt is, hogy a mennyiségérték és
annak tarsitott bizonytalansaga a kivanatos
mérteki. A mennyiségértéknek a maobdszer
mikddési tartomanyan belll kell lennie, a
bizonytalansagnak pedig megfelelének kell
lennie arra a célra, amelyre a CRM
felhasznalasra keril. Sohasem  szabad
megfeledkezni arrol, hogy a CRM
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bizonytalansaga belekeril az adott modszer
altal kapott eredmény végsd
bizonytalansagaba. igy, amennyiben a CRM-et
olyan célokra hasznaljak fel, mint példaul
kalibralds, érték hozzarendelése egyéb
anyagokhoz vagy helyességértékelés, a
bizonytalansagnak a leheté legkisebbnek kell
lennie, vagy idedlis esetben kisebbnek kell
lennie, mint barmely egyéb, bizonytalansaghoz
hozzajarulé tényez6. Egyéb alkalmazasok
esetén, mint példaul a pontossag értékelése
vagy min6ségellenérzés, elegend6 a megfelel
homogenitasu (C)RM.

Tiszta anyag vagy matrix alapu (C)RM

Egy médszer mérési fazisanak kalibralasara
vagy egyéb anyagok esetében érték
hozzarendelésére (elterjedt  gyakorlatok,
amelyek magukba foglaljagk a Kkalibralé
anyagok elékészitésének modszereit)
alapesetben tiszta anyagt CRM kerl
felhasznalasra. A tiszta anyagokat kémiai
tisztasdguk és egyéb fizikai tulajdonsagaik
jellemzik. Néha, bizonyos technoldgiak,
példaul az XRF vagy ICP-AES esetében,
matrix alapt CRM szlikséges. Ez akkor fordul
elé, amikor a matrix hatast gyakorol az analit
mérési folyamata soran.

Egyéb célokra, mint példaul modszer

validalasa (helyesség és pontossag
értékelése)  valamint  min&ségellenérzés,
méréstanilag  visszavezethetd  hitelesitett

értékek szikségesek. A visszavezethet8ségi
lanc megtorésének elkerulése céljabdl a
miveletek legnagyobb részében ezért a matrix
alapu CRM az elényben részesitett opcio.
Idedlis esetben az alkalmazott moédszer a
CRM maétrixat is tartalmazza. Ettél eltérd
esetben léteznek olyan eszkozok, amelyek
Utmutatassal szolgalnak a végfelhasznalék
részére, amely segitségével a megfeleld
matrix alapi CRM azonosithaté. Ezek kozil az
egyik az AOAC  zsir-fehérje-szénhidrat
haromszdg, amely a kilénb6zé matrix alapu
élelmiszer CRM-ek hasonl6saganak
értékelésére hasznélhaté (Wolf and Andrews
1995; Philips et al., 2013).

2. AZ (OSSZES RENDELKEZESRE
ALLO INFORMACIO ELLENORZESE

A (C)RM kivalasztasi folyamataban a masodik
Iépés az Osszes rendelkezésre all6 informacié
ellenérzése. A CRM bizonytalansaggal, a
(C)RM stabilitassal, a visszavezethetfségi
nyilatkozattal, a min&ségbiztositassal, a
gyartadsi folyamattal, a mérésekkel és az
adatkezeléssel kapcsolatos informaciot fel kell
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tintetni a (C)RM tanusitvanyban, a tanusitasi
jelentésben vagy mindkettében.

Minden feltlintetett informacié lényeges és
korultekintéen ellenérizendd barmilyen (C)RM
beszerzését megel6z6en.

A CRM végleges bizonytalansagat a mérési
bizonytalansagra vonatkozé uUtmutaté (Guide
to the expression of uncertainty in
measurements - GUM - I[ISO/IEC 98-3.
Utmutatd) alapjan kell kiszamolni, az ISO 35.
irAnymutatasa értelmében. Ez a dokumentum
specifikus Otmutatdst nydjt a hivatalos
anyagmintak tanusitdsa soran elvégzend6 a
homogenitasra, a stabilitdsra és a jellemzésre
vonatkoz6 vizsgéalatok tekintetében.

A stabilitdés egy fontos paraméter, amit
figyelembe kell venni, ha a (C)RM-et
min&ségellendrzés céljara hasznaljak, mint
példaul ellenérzé tablazatokhoz, mivel ebben
az esetben az anyag hosszabb idén at kertl
felhasznalasra.

A visszavezethetdségi nyilatkozatot
egyértelmilen kell megfogalmazni és lehetévé
kell tennie a végfelhasznélok szaméra az adott
CRM azonositadsara szolgalé meghatéarozas és
mennyiségérték beazonositasat.

A mindségértékelési informaciénak lehetdvé
kell tennie a végfelhasznalék szamara, hogy
igazolni tudjak, hogy a (C)RM-et egy
kompetens RM Gyarté allitotta el6. Az ISO/IEC
17025 szerint az RM Gyartd ISO 17034
szerinti  akkreditaciéja  (Referenciaanyag-
gyartok/referenciaanyag-el6allitok
felkésziltségének &ltaldnos kovetelményei)
tekinthetd a kompetenciat igazolo
bizonyitéknak. A nem-akkreditdlt gyarték
kotelesek tovabbi bizonyitékot bemutatni,
illetve legaldbb az ISO 17034 szabvanynak
valé6 megfelelést igazolni annak érdekében,
hogy a végfelhasznalok értékelni tudjak a
gyarté mindségi rendszerét.

Végul pedig a gyartasi folyamat, a mérések és
az adatkezelés részleteit atlathaté maddon kell
feltiintetni, mert ezek befolyasolhatjak az
anyag megvalasztasat.

3. A REGIOBAN VALO
RENDELKEZESRE ALLAS
IGAZOLASA

A (C)RM kivélasztasi folyamataban az utolso
fontos 1épés a régidban valé rendelkezésre
allas igazolasa. Ezt mindig ellenérizni kell az
anyagminta gyartéjanal és/vagy a helyi
forgalmazondl. Bizonyos anyagok, kuléndsen
a genetikailag modositott szervezetekbdl vagy
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él6 allatbdl gyartott anyagok bizonyos
orszagokban korlatozas ala eshetnek, és/vagy
azokat a vamhatosagok feltartdztathatjak, nem
optimalis kérilmények kozott tarolhatjak.

HOL TALALHATOAK (HIVATALOS)
ANYAGMINTAK

Anyagmintdk és/vagy hiteles anyagmintédk az

alabbi helyeken érhetdk el:

e Anyagmintagyartok katalégusai, példaul:
https://crm.jrc.ec.europa.eu

e Vegyianyag-forgalmazok katalégusai

e Online adatbazisok, példaul:
www.comar.bam.de
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OSSZEFOGLALAS

Az alabbi tablazat attekintést nyujt egy anyagminta kilénbdzé alkalmazasi modok szempontjabdl sziikséges
tulajdonséagairdl:

Modszer Modszer Modszer Rutin Erték
kalibralasa validalasa: validalasa: mindségellenérzé | hozzarendelése
helyesség Pontossag s mas anyagokhoz
Mérendoé Ugyanaz, mint az | Ugyanaz, mint az | Nem relevans? Nem relevans? Ugyanaz, mint az
mennyiség alkalmazott alkalmazott alkalmazott
meghatarozasa modszer modszer modszer
esetében esetében esetében
Mennyiségérték A modszer | A modszer | A modszer | A moédszer | A maodszer
mikodési mikodési mikodési mikodési mikodési
tartomanyan belil | tartomanyan belll | tartomanyan beldl | tartomanyan belil | tartomanyan belil
Bizonytalansag A lehetdé | Lehetbleg kisebb, | Homogenitas Homogenitas A lehetb
legkisebb mint egyéb | jobb, mint | jobb, mint | legkisebb
bizonytalansagi sorozatok kozotti | sorozatok kozotti
tényez6k variacio variacio
A hozzarendelt | Ugyanaz, mint az | Ugyanaz, mint az | Nem relevans? Nem relevans?® Ugyanaz, mint az
érték alkalmazott alkalmazott alkalmazott
visszavezethet6sé | moddszer modszer maodszer
ge esetében esetében esetében
Matrix Tiszta anyag Matrix RM Matrix RM Matrix RM Tiszta anyag
Matrix RM Matrix RM
CRM  sziikséges | CRM szikséges CRM szikséges Nem hiteles RM | Nem hiteles RM | CRM szilkséges
vagy nem hiteles elegend6, CRM | elegend6, CRM
RM elegend6? lehetséges lehetséges
Rendelkezésre all- | Lényeges Lényeges Hasznos Hasznos Lényeges
e tanusitvany vagy
terméktajékoztatd
adatlap?
Rendelkezésre all- | Nagyon hasznos Nagyon hasznos Nagyon hasznos Nagyon hasznos Nagyon hasznos
e egyéb
informé&cié?

1) Rutin minéségellenérzés és pontossag értékelése soran az 6sszehasonlitas alapja a laboratdrium altal kapott
atlagértékek dsszehasonlitdsa. Ezért az anyagminta gyartdja altal megadott esetleges értékek meghatarozasa és
a visszavezethetésége nem relevans.
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