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Niniejsza nota uzytkowa przedstawia niektére praktyczne kwestie Badawcze Instytut Materiatow Odniesienia i

dotyczace obchodzenia sie z, oraz wykorzystania certyfikowanych
materiatow odniesienia (CRM) w laboratoriach. Wyjasniono tu takze
rozne wartosci przedstawione na certyfikacie, zagadnienie ponownego
uzycia materiatow, stosowanie poprawki na wilgotno$c¢ oraz interpretacje

oswiadczenia o identyfikowalno$ci.

WPROWADZENIE

Zrozumienie  informacji zawartych w  certyfikatach
materiatow  odniesienia, jak réwniez  prawidtowe
wykorzystanie tych materiatéw, konieczne sa do ich
optymalnego wykorzystania. Niniejsza nota uzytkowa
wyjasnia podstawowe terminy uzywane na certyfikatach
ERM i podaje wskazéwki dotyczace praktycznego
postepowania z materiatami.

TERMINY UZYWANE NA CERTYFIKATACH

Rodzaje przypisanych wartosci

Materiatom odniesienia majacym certyfikat ERM przypisuje
sie 3 kategorie wartosci:

Wartosci certyfikowane spetniaja najwyzsze standardy
niezawodnosci. Mozna dla nich ustali¢ przedstawione
odniesienia i zaopatrzone s one w zgodne z
Przewodnikiem do Wyrazen Niepewnosci Pomiaru,
rozszerzone oswiadczenie o niepewnosci (ang. GUM - ISO
Guide 98 "Guide to the expression of uncertainty in
measurement"), wazne przez caly czas waznosci certyfikatu
ERM-CRM.

Wartosci orientacyjne nie sg certyfikowane ze wzgledu na
stopien niepewnosci wiekszy od wymaganego dla
zamierzonego sposobu uzytkowania lub niedostateczne
zréznicowanie metod uzytych w charakteryzacji. Informacije
te sg wigc nieodpowiednie do certyfikacji ze wzgledu na
stopien doktadnosci wymagany dla certyfikowanych
wartosci.

Dodatkowe informacje dotyczace materiatlu to wartosci
uzyskane w trakcie procesu certyfikacji. Zazwyczaj sa one
uzyskane w wyniku uzycia jednej tylko metody i wskazuja
raczej na rzad wielkosci, a nie na doktadng wartos¢.

Podsumowujac; wartosci certyfikowane to te wartosci, ktore
wedtug organu wydajacego certyfikat na pewno okreslone
zostaly z najwyzszg doktadnoscia, podczas gdy wartosci
orientacyjne przedstawiajg wyzszy stopien niepewnosci
i/lub brak oswiadczenia o identyfikowalnosci. Na te
hierarchie wiarygodnosci wskazuje fakt, ze na pierwszej
stronie certyfikatu widoczne sa wytacznie wartosci
certyfikowane. Tak, wiec wartosci certyfikowane sg
pewniejsze od orientacyjnych, ktére to z kolei sg pewniejsze
od dodatkowych informacji dotyczacych materiatu.

Deklaracja identyfikowalnosci pomiaru

Wartosci  certyfikowane i orientacyjne wystepuja w
powigzaniu z deklaracjg identyfikowalnosci. Deklaracje te
jednoznacznie okres$lajg wielko$¢ mierzona, jak réwniez
identyfikowalnos¢ wartosci przypisanych do tej wielkosci
mierzonej (patrz zasady ERM dotyczace identyfikowalnosci
www.erm-crm.org). Informacje te podane sg w formie
jednego lub dwoch przypiséw do wartosci certyfikowanych
lub orientacyjnych oraz wielkosci mierzonych (patrz rys. 1 i
2). Istniejg nastepujace alternatywy:

Pomiaréw (IRMM)
Retieseweg 111, 2440 Geel, Belgium

Email: thomas.linsinger@ec.europa.eu
WWW.erm-crm.org

Wielkosci mierzone moga by¢ zdefiniowane strukturalnie
(,wymierne"), jak w przypadku catkowitej zawartosci kadmu
lub ochratoksyny A, badz zdefiniowane proceduralnie
(.empiryczne"), jak np. dla zawartosci bfonnika,
ekstrahowanego kadmu, czy odpornosci udarowej, ktére sg
okreslone w drodze konkretnych protokotéw pomiarowych.

Dla wielkosci mierzonych zdefiniowanych strukturalnie,
zasady ERM sg surowsze niz w przypadku Przewodnikéw
ISO 34 oraz 35, i wymagajg dostepnosci wynikow pomiardéw
pochodzacych z  przynajmniej dwoéch  catkowicie
niezaleznych metod, badz potwierdzenia  wynikéw
podstawowych metod pomiaru poprzez niezalezng metode,
w celu wykazania braku jakiegokolwiek wptywu metody na
przydzielone wartosci.

Wartosci przypisane do wielkosci mierzonych moga by¢
identyfikowalne z Miedzynarodowym Uktadem Jednostek

ERM®- AD452/IFCC

GAMMA-GLUTAMYLTRANSFERASE

Certified value® Uncertainty *
VCata\ylic poncenlratiqn 114.1 UL 24U/
in reconstituted material 1.90 pkatiL 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

Rys 1: O$wiadczenie o identyfikowalnosci produktu ERM-AD452/IFCC. Wielkos¢ mierzona jest
zdefiniowana proceduralnie i zaktada sie odpowiednig kalibracje wszystkich czynnikéw wejsciowych.

Miar (Uktad Sl) badz z artefaktem (skale empiryczne). W
pierwszym przypadku wszystkie wskazniki wejSciowe sg
skalibrowane zgodnie ze standardami, ktérych wartosci sa
identyfikowalne zgodnie z Ukladem SI, podczas gdy w
innych przypadkach, co najmniej na jednym etapie kalibraciji
stosowane sg standardy arbitralne (np. podstawowa skala
odniesienia w chemii klinicznej Swiatowej Organizacii
Zdrowia czy tez Vienna Standard Mean Ocean Water
(VSMQV) dla przesunigcia chemicznego).

We weczesniejszych certyfikatach ERM informacije te byty
przedstawione w formie jednego przypisu (rys. 1). Od
czasu przyjecia wspolnej polityki ERM w zakresie
identyfikowalnosci, informacije te przedstawiane sg w formie
dwoéch przypiséw; jednego zwigzanego z tozsamoscig
wielkosci mierzonej i drugiego okreslajacego
identyfikowalnos$¢ przypisanych do niej wartosci.

Pobor minimalnej probki

Kazdy materiat jest wewnetrznie heterogeniczny. Minimalna
ilos¢ materiatu reprezentatywna dla catej jednostki (butelki,
fiolki, itd.) jest okreslana jako minimalna probka (Rys. 2).
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Wartos¢ certyfikowana i jej niepewnos¢ nie moga byé
zagwarantowane w przypadku prébek mniejszych niz
probka minimalna.

Data waznosci

Producenci materiatéw odniesienia gwarantujg integralnosé
materiatu i waznos¢ certyfikatu przez sprecyzowany okres
czasu (nazywany dopuszczalnym okresem
magazynowania), z zastrzezeniem, ze materiat nie zostanie
otwarty oraz, ze bedzie przechowywany w zalecanych
warunkach przechowywania. Nie oznacza to, ze uzytkownik
musi automatycznie wyrzuci¢ niewykorzystang probke po
uptywie jej okresu magazynowania, ale ze producent nie
moze po tym okresie zagwarantowac stabilnosci produktu.
Uzytkownicy moga dalej korzysta¢ z produktu na wtasng
odpowiedzialnos¢, jezeli majg dodatkowe dowody na
potwierdzenie stabilnosci (np. brak zmian na kartach
kontroli  jakosci, poréwnanie z innymi materiatami),
aczkolwiek wystawiony dla materiatu certyfikat bedzie juz
niewazny.

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€ertificate is valid for one year after purchase

Sales date:

The minimum sample intake is:

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

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

- 200 mg for sulphur determination after digestion.

Rys. 2: Dopuszczalny okres magazynowania i minimalna prébka
oznaczone s odpowiednio kolorami niebieskim i zielonym.

Dopuszczalny okres magazynowania moze zostac
wydtuzony przez producenta jezeli udostepnione zostang
dodatkowe informacje na temat stabilnosci. Odnosi sie to
jednak tylko do nowozakupionych prébek, a nie do prébek
zakupionych przed wydtuzeniem dopuszczalnego okresu
magazynowania.

Instrukcje uzycia

Instrukcje uzycia podajg szczegbtowy opis kazdego
materiatu. Opisy te moga odnosi¢ sie do korekty suchej
masy (Rys. 3), procedury rekonstytucji, wykorzystania

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.

Rys. 3: Definicja korekty suchej masy dla ERM-CE477. Prosimy zwrdci¢ uwage
na rézne ilo$ci minimalnej prébki dla korekty suchej masy i certyfikowanej
wartosci mierzonej (w tym przypadku butyltin) odzwierciedlajace rézne stopnie

homogeniczno$ci dla wilgoci i butyltinéw.

wartosci, przechowania materiatow, itd. Nieprzestrzeganie
tych instrukcji powoduje utrate waznosci przypisanych
wartosci.
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ZAGADNIENIA ZWIAZANE Z OBSLUGA

Wtasciwa metoda pomiaru

Metoda pomiaru musi okreslac¢ tqg samg wielko$¢ mierzona,
ktéra okreslona jest w certyfikacie. Oznacza to, ze w
przypadku wartosci mierzonych zdefiniowanych
proceduralnie, konieczne jest uzycie metody podanej w
certyfikacie. Dla wartosci mierzonych  okreslonych
strukturalnie dopuszczalne jest uzycie dowolnej metody
okreslania tej wielkosci mierzonej i powinna ona dawacé
obiektywne wyniki.

Wszystkie urzadzenia pomiarowe musza byé odpowiednio
skalibrowane w celu zapewnienia, ze wyniki pomiaru bedg
spojne z tym samym zrodiem odniesienia, co wartos¢
certyfikowana. Dla wynikébw spéjnych z artefaktem
konieczne jest uzycie standardu, ktérego warto$¢ jest
spojna z tym samym artefaktem.

Uzycie otwartych butelek

W otwartych jednostkach moze doj$¢ do zmian lub nawet
degradaciji materiatu, ktére mogty nie by¢ brane pod uwage
w trakcie procesu certyfikacji. Dlatego tez producenci CRM
nie moga gwarantowac, ze zawartos¢ otwartych butelek
bedzie posiada¢ przypisane wartosci. Od uznania
uzytkownika zalezy to, czy korzystanie z takiego materiatu
bedzie nadal mozliwe oraz jakie warunki przechowywania i
konserwacji sg konieczne. Ogoblnie zalecane jest
przechowywanie w chtodnym, suchym i zamknigtym
miejscu bez dostepu Swiatta. Dalsze informacje dostepne
sg czesto na raportach certyfikacyjnych, ktére sg ogdlnie
dostepne na stronie www.erm-crm.org. W kazdym razie,
aby zminimalizowa¢ zmiany, zawarto$¢ otwartych
pojemnikéw powinna by¢ zuzyta mozliwie najszybciej od
chwili otwarcia.

Korekta ze wzgledu na stopien wilgotnosci

Wiele certyfikowanych wartosci okresla sie , jako zawartosé
w suchej masie probki. Poniewaz wyniki otrzymane przy
zastosowaniu réznych metod (np. piec suszarniczy,
miareczkowanie metoda Karla Fischera, , suszenie
prézniowe) mogq znacznie sie réznic, procedura korekty ze
wzgledu na stopien wilgotnosci musi by¢ wyraznie
okreslona na certyfikacie (Rys. 3) i ta metoda musi by¢
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Rys. 4: Wplyw réznych warunkdw suszenia na materiat odniesienia
kapusty. Warunki suszenia podane na certyfikacie: 16 h w
temperaturze 70 C

stosowana. Zastosowanie innych warunkéw moze
znaczaco zmieni¢ materiat (rys. 4) oraz uzyskane wyniki.
Okreslenia suchej masy nalezy dokona¢ na oddzielnej
podprébce.
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