Application Note 6

European Reference Materials

Anvendelse af ERM-certifikater og

materialer

Dette anvendelsesnotat beskriver nogle praktiske aspekter forbundet
med ‘handtering og anvendelse af certificerede referencematerialer
(CRMer) i laboratorier. Der er ogsa redegjort for de forskellige vaerdier
anfort pa et certifikat, genbrug af materialer, regulering vedrorende
fugtighed og fortolkning af erklaeringen om sporbarhed.

INDLEDNING

Det er ngdvendigt at forstd de oplysninger, der er
indeholdt i referencematerialecertifikater, og korrekt
anvendelse af disse materialer er ngdvendig for at fa
mest muligt udbytte af dem. Dette anvendelsesnotat
forklarer de grundlaeggende termer anvendt i ERM-
certifikater og indeholder retningslinjer vedrgrende den
praktiske handtering af materialerne.

TERMER PA CERTIFIKATET

Typer af tildelte vaerdier

Der er tildelt tre kategorier af veerdier for ERM-meerkede
referencematerialer:

Certificerede vaerdier lever op til den hgjeste standard
for palidelighed. De kan henfgres til navngivne
referencer og ledsages af en GUM-kompatibel (1SO
Guide 98 "Retningslinjer  for at  udtrykke
maleusikkerhed") udvidet usikkerhedserkleering
vedrgrende hele holdbarheden af ERM-CRM.

Indikative veerdier er ikke certificeret, enten pa grund af
storre usikkerhed end onsket for den péateenkte
anvendelse eller utilstrackkelig variation af de metoder,
der er anvendt til beskrivelsen. Oplysningerne er derfor
uegnede til certificering med den ngjagtighed, der
kreeves for certificerede vaerdier.

Yderligere materialeoplysninger er vaerdier, der er
frembragt i forbindelse med certificeringsprocessen, som
szedvanligvis alene er resultatet af en metode og
indikerer starrelsesorden snarere end en praecis veerdi.

Sammenfattende er certificerede vaerdier de veerdier,
som det certificerende organ er fortrolig med at tilskrive
den hgjeste ngjagtighed, mens indikative veerdier
udtrykker starre usikkerhed og/eller mangel pa en
fuldsteendig  erklaering om  sporbarhed.  Dette
palidelighedshierarki er vist ved det faktum, at kun
certificerede veerdier er anfort pd den forste side af
certifikatet. Heraf fglger, at certificerede veerdier er mere
sikre end indikative vaerdier, hvilke til gengeeld er mere
sikre end yderligere materialeoplysninger.

Maleteknisk erklaering om sporbarhed

De certificerede og indikative veerdier er suppleret af en
erklaering om sporbarhed. Disse erklaeringer identificerer
utvetydigt malestorrelsen samt sporbarheden for de
veerdier, der er tildelt denne malestarrelse (se ogsa
ERM-politikken vedrgrende sporbarhed pa www.erm-
crm.org). Disse oplysninger anfares i en eller flere
fodnoter til de certificerede eller indikative veerdier og
malestarrelser (se fig. 1 og 2). Der findes falgende
alternativer:
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Malestarrelser kan veere  strukturelt definerede
"rationelle"), som for cadmium i alt eller ochratoxin A,
eller proceduremeessigt definerede ("empiriske"), som
for kostfibre, ekstraherbart cadmium eller slagsejhed,
som er defineret ved hjeelp af konkrete maleprotokoller.

For strukturelt definerede malestarrelser er ERM-
principperne mere restriktive end malestarrelserne i ISO
Guide 34 og 35 og kraever, at der foreligger resultater af
mindst 2 fuldsteendigt uafhaengige metoder eller
bekreeftelse af resultater for primeere malemetoder ved
anvendelse af en uafhaengig metode til at dokumentere
mangel pa metodeafgivelse for de anvendte veerdier.

Veerdier, der er anvendt til malestarrelser, kan spores i
det internationale enhedssystems (SI) eller til en artefakt
(empirisk veegt). | det forste tilfeelde er alle inddata
kalibreret med standarder, hvis veerdier er sporbare til
SI, hvorimod der i det andet tilfeelde er anvendt vilkarlige
standarder for mindst en del af kalibreringen (f.eks.
Verdenssundhedsorganisationens primeere biologiske
referencepraeparat i klinisk kemi, Vienna Standard Mean
Ocean Water (VSMOW) for kemisk forskydning).

| tidligere ERM-certifikater var disse oplysninger
kombineret i en fodnote (fig. 1). Efter vedtagelsen af den
feelles ERM-politik vedrgrende sporbarhed, anfares
disse oplysninger i to fodnoter, én knyttet til identiteten af
selve malestarrelsen og en anden, der angiver

ERM®- AD452/IFCC

GAMMA-GLUTAMYLTRANSFERASE

Certified value® Uncertainty *
Catalytic concentration 1141 UL 2.4 UL
in reconstituted material 1.90 pkat/L 0.04 pkatiL

1) This value is the unweighted mean of 12 sets of results, idependently obtained from 12 laboratories. It is
traceable to the IFCC primary reference method at 37 “C. The material must be reconstituted according to the

specified procedure (see below). Values were converted from U/L into pkat/L by multiplication with 0.01667.

Figur 1. Erklaering om sporbarhed for ERM-AD452/IFCC Malestorrelsen er
proceduremeessigt defineret og det formodes, at alle inddata er behorigt

sporbarheden af de vaerdier, der er knyttet dertil.

Mindste proveudtagning

Alle materialer er naturligt heterogene. Den mindste
meengde materiale, der er repraesentativ for hele
enheden (flaske, haetteglas etc.), er defineret som den
mindste prgveudtagning (fig. 2). Den certificerede vaerdi
og dennes usikkerhed kan ikke garanteres for

© De Europzeiske Feellesskaber, 2008. Gengivelse er tilladt med kildeangivelse
Hverken Kommissionen for De Europaeiske Fzellesskaber eller personer, der handler pa vegne af Kommissionen, er ansvarlige for, hvorledes
oplysningerne i det falgende anvendes.
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delstikprover, der er mindre end den mindste
pregveudtagning.

Udlobsdato

Producenter af referencematerialer indestar for
materialets fuldsteendighed og gyldigheden af certifikatet
for et angivet tidsrum (ogsa kaldet holdbarhed), forudsat
at materialet er uabnet og opbevares i henhold til
anbefalede lagringsbetingelser. Dette betyder ikke
automatisk, at brugeren skal kassere ubrugte praver,
nar udlgbsdatoen er udlgbet, men producenten kan ikke
leengere indestd for produktets stabilitet. Brugerne kan
fortsat anvende materialet pa eget ansvar, hvis de har
yderligere dokumentation for stabilitet (f.eks. ingen
endringer i kvalitetskontrolkort, sammenligning med
andre materialer), dog vil materialecertifikatet ikke veere

gyldigt.

ERM®- BC367

RAPESEED (COLZA)

Parameter Certified value ' Uncertainty
Total glucosinolate (GSL) 99 mmol/kg 9 mmol/kg
Sulphur 10.3 g/kg 0.5 g/kg

1) The certified values for both GSL and S are the unweighted mean of the means of the accepted sets
GSL and 7 for S). The values are traceable to SI.

2) Estimated expanded uncertainty U with a coverage factor k = 2, corresponding to a level of confidence o
as defined in the Guide to the Expression of Uncertainty in Measurement (GUM), ISO, 1995. Uncertainty|
arising from characterisation as well as from homogeneity and stability assessment were taken into consideral

Thi€certificate is valid for one year after purchase

Sales date:

The minimum sample intake is:

- 500 mg-fortetal-glucesinelate (GSL) determination,

- 20 g for sulphur calibration by XRF (preparation of discs),

- 200 mg for sulphur determination after digestion.

Figur 2. Holdbarheden og det mindste proveudtag er markeret
med henholdsvis bla og gren.

Holdbarheden kan forlaenges af producenten, safremt
der stilles yderligere materiale til radighed vedrarende
stabiliteten. Dette omfatter dog kun nyligt indkabte
prover og ikke prover, der er distribueret for udlgbet af
den oprindelige holdbarhedsdato.

Brugsanvisning

Denne brugsanvisning indeholder en detaljeret
beskrivelse af hvert materiale. Sddanne beskrivelser kan
vedrgre regulering af  termasse (fig. 3),
restitueringsprocedurer, anvendelse af veerdier,
opbevaring af materiale etc. Hvis denne brugsanvisning
ikke overholdes, er de anfarte veerdier ikke gyldige.
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FORHOLD VEDRGRENDE HANDTERING
Malemetoder der skal anvendes

Malemetoden skal angive den samme malestorrelse
som beskrevet i certifikatet. Dette betyder, at for
proceduremaessigt definerede malestarrelser skal den
metode, der er anfgrt pa certifikatet, anvendes. For
strukturelt definerede malestarrelser kan der anvendes
en hvilken som helst metode, der bestemmer den
malestok og bgr give neutrale resultater.

Alle instrumenter skal vaere behgrigt kalibrerede for at
sikre, at maleresultaterne kan spores til den samme
reference som den certificerede veerdi. For resultater,
der kan spores til en artefakt, skal der anvendes en
standard med en veerdi der kan spores til den samme
artefakt.

Brug af abne flasker

Der kan ske andringer eller endda nedbrydning af
materialet i abne flasker, som ikke kunne redegares for i
certificeringsprocessen. Derfor kan CRM-producenterne
ikke indestd for de tilskrevne veerdier af abne flakser.
Det er op til brugerens at vurdere, hvorvidt dette
materiale er eget til fortsat anvendelse og hvilke
lagringsforhold eller behandling, der er ngdvendig. Som
en generel retningslinje beor materialerne opbevares
keligt, tort, markt og i et aflukke. Yderligere oplysninger
kan ofte findes i certificeringsrapporten, der er gratis
tilgeengelig pa  www.erm-crm.org. Under alle
omstendigheder bgr materiale fra abne beholdere
anvendes hurtigst muligt efter abningen for at minimere
&ndringer.

Regulering vedrorende fugtighed

Mange certificerede veerdier er anfgrt som indhold i
provens tgrmasse. Idet resultaterne fra forskellige
metoder (f.eks. ovnterring, Karl Fischer-titrering,
vakuumovn) kan veere betydeligt forskellige, skal
proceduren for regulering vedrerende fugtighed veere
tydeligt anfert pa certifikatet (fig. 3) og denne metode

INSTRUCTIONS FOR USE

The sample can be used as it is from the bottle. Before a bottle is opened, it should be shaken manually for 5
min so that the material is re-homogenised. The correction to dry mass should be made on a separate
portion of 100 mg which should be dried in an oven at 102 °C for 3-4 h until constant mass is attained. The

® & 4

native 90 °C 95 ¢ : 100 °C

recommended minimum sample intake is 500 mg.

Figur 3. Definition af regulering af tormasse for ERM-CE477. Bemaerk
de forskellige anbefalede proveudtag for regulering af tormasse og
certificerede mélestarrelser (i dette tilfaelde butyltin), der afspejler
forskellige grader af homogenitet med hensyn til fugtighed og butyltin).

Figur 4. Virkningen af forskellige torringsbetingelser pa et
referencemateriale af kal. Anferte torringsbetingelser pa
certifikatet: 16 timer ved 70 C

skal anvendes. Brug af forskellige betingelser kan
e&ndre materialet i betydelig grad (fig. 4) samt de
opnaede resultater. Bestemmelse af tgrmassen skal
udfgres ved en saerskilt delstikprove.
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