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materialen

Deze applicatienotitie beschrijft enkele praktische aspecten gerelateerd
aan de omgang met en het gebruik van erkende referentiematerialen
(certified reference materials, CRM’s) in laboratoria. De diverse waarden
op een certificaat, het hergebruik van materialen, de toepassing van een
interpretatie
traceerbaarheidsverklaring worden eveneens toegelicht.

vochtigheidscorrectie en de

INLEIDING

Het begrijpen van de informatie op certificaten van
referentiematerialen en het correcte gebruik van deze
materialen zijn noodzakelijk om deze optimaal in te zetten.
Deze applicatienotitie legt de basistermen uit die worden
gebruikt op ERM-certificaten (Europese
Referentiematerialen, ERM).

TERMEN OP HET CERTIFICAAT

Types toegekende waarden

Er worden drie waardecategorieén toegekend aan ERM-
referentiematerialen:

Erkende  waarden  voldoen aan de hoogste
betrouwbaarheidsnormen. Deze kunnen teruggeleid worden
naar vermelde referenties en gaan vergezeld van een met
GUM (ISO Richtlijn 98: “Guide to the expression of
uncertainty in measurement” (Richtlijn ten aanzien van het
uitdrukken van onzekerheid in metingen)) compatibele
onzekerheidsverklaring die geldig is gedurende de volledige
bewaartijd van het ERM-CRM.

Indicatieve waarden zijn niet erkend. Dit kan het gevolg zijn
van een hogere onzekerheid dan toegestaan voor het
beoogde gebruik, of door onvoldoende variatie wat betreft
de methodes gebruikt bij de karakterisering. De informatie
kan daarom niet worden erkend, aangezien deze niet
nauwkeurig genoeg is voor erkende waarden.

Bilkomende materiaalgegevens bestaan uit waarden die
tiidens de certificeringsprocedure tot stand zijn gekomen.
Deze zijn gewoonlijk het resultaat van slechts één methode
en duiden de orde van grootte in plaats van een exacte
waarde aan.

Samenvattend: erkende waarden zijn waarden waaraan de
certificerende instantie zonder aarzeling de hoogste
nauwkeurigheid toekent, terwijl er bij indicatieve waarden
sprake is van een hogere onzekerheid en/of ontbreken van
een volledige traceerbaarheidsverklaring. Deze
betrouwbaarheidshiérarchie komt tot uitdrukking in het feit
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Meetobjecten kunnen structureel worden gedefinieerd
(“rationeel”), zoals voor zuivere cadmium of ochratoxine A,
of procedureel gedefinieerd (“empirisch”), zoals voor
voedingsvezels, extraheerbare cadmium of
stootbestendigheid, die gedefinieerd worden door middel
van specifieke meetprotocollen.

Voor structureel gedefinieerde meetobjecten zijn de ERM-
beginselen strikter dan die van de ISO-richtlijnen 34 en 35.
Deze vereisen de beschikbaarheid van resultaten verkregen
uit minstens twee volledig onafhankelike methodes, of
bevestiging van resultaten door middel van primaire
meetmethodes met behulp van een onafhankelijke
methode, om zo de afwezigheid van aan de methode
gerelateerde  onzuiverheden ten aanzien van de
toegekende waarden uit te sluiten.

Waarden toegekend aan meetobjecten kunnen worden
teruggeleid naar het Internationale Eenhedenstelsel (SI-
stelsel) of naar een artefact (empirische schalen). In het
eerste geval worden alle inputfactoren gekalibreerd ten
opzichte van standaardwaarden die kunnen worden
teruggeleid naar het Sl-stelsel. In het tweede geval worden
arbitraire standaardwaarden gebruikt in minstens één fase
van de  Kkalibrering (bijvoorbeeld  de  primaire
referentiepreparaten in  klinische chemie van de
Wereldgezondheidsorganisatie of de VSMOW (Vienna
Standard Mean Ocean Water) voor chemische
verschuivingen).

ERM®- AD452/IFCC

GAMMA-GLUTAMYLTRANSFERASE

Certified value® Uncertainty *
Catalytic concentration 1141 UL 24 UL
in reconstituted material 1.90 pkatiL 0.04 pkatiL

dat alleen erkende waarden worden weergegeven op de
eerste pagina van het certificaat. Concluderend zijn erkende
waarden zekerder dan indicatieve waarden, die op hun

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

Figure 1: Traceability statement of ERM-AD452/IFCC. The measurand is

beurt weer zekerder zijn dan bijkomende
procedurally defined and proper calibration of all input factors is assumed.

materiaalgegevens.

Metrologische traceerbaarheidsverklaring

Aan erkende en indicatieve waarden wordt een
traceerbaarheidsverklaring toegevoegd. Deze verklaringen
identificeren op eenduidige wijze het meetobject, evenals
de traceerbaarheid van de waarden toegekend aan dit
meetobject (zie ook de ERM-beleidslijinen wat betreft
traceerbaarheid op www.erm-crm.org). Deze informatie
wordt gegeven in één of twee voetnoten bij de erkende of
indicatieve waarden en meetobjecten (zie afbeelding 1 en
2). Er bestaan de volgende alternatieven:

In oudere ERM-certificaten werd deze informatie
samengevoegd in één voetnoot (afbeelding 1). Sinds de
ERM-beleidslijn ~ wordt gebruikt als leidraad voor
traceerbaarheid, wordt deze informatie weergegeven in
twee voetnoten: een die de identiteit van het meetobject zelf
aanduidt, en een tweede die de traceerbaarheid van de
hieraan toegekende waarden specificeert.
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Minimale monstergrootte

Elk materiaal is intrinsiek heterogeen. De
minimumhoeveelheid materiaal die representatief is voor de
volledige eenheid (fles, flacon, enz.) wordt gedefinieerd als
de minimale monstergrootte (afbeelding 2). De erkende
waarde en de daaraan gekoppelde onzekerheid kunnen niet
worden gegarandeerd voor submonsters kleiner dan de
minimale monstergrootte.

Vervaldatum

Producenten van referentiematerialen garanderen de
integriteit van het materiaal en de geldigheid van het
certificaat voor een bepaalde duur (de zogenaamde
houdbaarheidsduur), mits het materiaal ongeopend is en
wordt bewaard onder de aanbevolen opslagrichtlijnen. Dit
betekent niet noodzakelijkerwijs dat de gebruiker de
ongebruikie monsters weg hoeft te gooien zodra de
houdbaarheidsduur is verlopen, maar de producent kan de
stabiliteit niet langer garanderen. Gebruikers kunnen een
materiaal  blijven  gebruiken onder hun  eigen
verantwoordelijkheid of als ze over bijkomend bewijs van
stabiliteit beschikken (bijvoorbeeld geen veranderingen in
overzichten van kwaliteitscontrole, vergelijkingen met
andere materialen). Het materiaalcertificaat is dan echter
niet meer geldig.

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 fo SI.

2) Estimated expanded uncertainty U with a coverage factor k = 2, corresponding to a level of confidence of
as defined in the Guide to the Expression of Uncertainty in Measurement (GUM), I1SO, 1995. Uncertainty|
arising from characterisation as well as from homogeneity and stability assessment were taken into consideral

Thi€gertificate is valid for ane year after purchase

Sales date:

The minimum sample intake is:

- 500 mg-fortotal-glucosinolate {GSL) determination,

- 20 g for sulphur calibration by XRF (preparation of discs),
- 200 mg for sulphur determination after digestion.

Figure 2: The shelf life and minimum sample intake are marked
in blue and green, respectively.

De houdbaarheidsduur kan worden verlengd door de
producent als nieuwe informatie over de stabiliteit
beschikbaar is. Dit heeft echter alleen betrekking op nieuw
aangeschafte monsters, en niet op monsters die zijn
verzonden voorafgaand aan de verlenging van de
oorspronkelijke houdbaarheidsduur.

Gebruiksaanwijzing

In de gebruiksaanwijzing vindt u een gedetailleerde
omschrijving van elk materiaal. Deze omschrijvingen
kunnen betrekking hebben op correctie voor droge massa
(afbeelding  3), herstellingsprocedures, gebruik van
waarden, materiaalopslag, enz. Als deze aanwijzingen niet
worden opgevolgd, dan zijn de toegekende waarden niet
geldig.

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
recommended minimum sample intake is 500 mg.

Figure 3: Definition of the dry mass correction for ERM-CE477. Please
note the different recommended sample intakes for dry mass correction
and certified measurands (in this case butyltins), reflecting different
degrees of homogeneity for moisture and butyltins.
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OMGANGSINSTRUCTIES

De te gebruiken meetmethode

De meetmethode dient hetzelfde meetobject te hebben als
dat wordt beschreven in het certificaat. Dit betekent dat voor
procedureel gedefinieerde meetobjecten de in het certificaat
gespecificeerde methode moet worden gebruikt. Voor
structureel gedefinieerde meetobjecten kunnen alle
methodes voor dit meetobject worden gebruikt, en zouden
ze moeten leiden tot zuivere resultaten.

Om te garanderen dat de meetresultaten kunnen worden
teruggeleid naar dezelfde referentie als de erkende waarde,
dienen alle instrumenten zorgvuldig worden gekalibreerd.
Voor resultaten die kunnen worden teruggeleid naar een
artefact, dient een standaard te worden gebruikt die kan
worden teruggeleid naar hetzelfde artefact.

Gebruik van geopende flessen

Bij geopende eenheden kan er sprake zijn van
veranderingen aan, of zelfs van afbraak van, het materiaal
waarmee tijdens het certificeringsproces geen rekening kan
worden gehouden. Daarom kunnen CRM-producenten de
toegekende waarden van geopende eenheden niet
garanderen. De gebruiker dient te beoordelen of het
materiaal verder kan worden gebruikt en welke opslag- of
omgangsrichtlijnen noodzakelijk zijn. Over het algemeen
dienen materialen afgesloten te worden opgeslagen op een
koele, droge en donkere plek. Meer informatie is vaak te
vinden in het certificeringsverslag, dat kosteloos
beschikbaar is op www.erm-crm.org. Materialen uit
geopende containers dienen altijd zo snel mogelijk na het
openen te worden gebruikt, om veranderingen te
minimaliseren.

Vochtigheidscorrectie

Veel erkende inhoudswaarden worden vermeld op basis
van droge massa van het monster. Omdat verschillende
methodes (bijvoorbeeld droogovens, Karl Fischer-titratie,
vaculmdroogoven) zeer uiteen kunnen lopen, dient de
methode voor vochtigheidscorrectie duidelijk vermeld te
worden op het certificaat (afbeelding 3). Deze methode
dient te worden gebruikt. Het gebruiken van verschillende
richtlijnen kan een significante impact hebben op het
materiaal (afbeelding 4) en de verkregen resultaten. Het
vaststellen van de droge massa dient te gebeuren met
behulp van een afzonderlijk submonster.
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Figure 4: Effect of different drying conditions on a cabbage
reference material. Specified drying condition on the certificate :
16 hat 70 C
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