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Prezenta nota de aplicare descrie cateva aspecte practice asociate cu
manipularea si utilizarea in laboratoare a materialelor de referinta
certificate (MRC). Diferitele valori furnizate intr-un certificat, reutilizarea
materialelor, aplicarea corectiei pentru umiditate gi interpretarea
declaratiei de trasabilitate sunt de asemenea explicate.

INTRODUCERE

Intelegerea informatiilor cuprinse in certificatele pentru
materiale de referintd si utilizarea corectd a acestor
materiale sunt necesare pentru a obtine maximum de
beneficiu din acestea. Prezenta nota de aplicare explica
termenii de baza utilizati in certificatele ERM, si ofera
indrumari  privind manipularea  practica a
materialelor.

TERMENI DIN CERTIFICAT

Tipuri de valori atribuite

Trei categorii de valori sunt atribuite materialelor de
referintéd cu marca ERM.

Valorile certificate satisfac cele mai inalte standarde de
credibilitate. Acestea sunt trasabile la etaloane stabilite
si sunt insotite de o declarare a incertitudinii extinse
compatibilda cu GUM (Ghid ISO 98 ,Ghid pentru
exprimarea incertitudinii de masurare") valabila pe
intreaga durata de depozitare a MRC-ERM.

Valorile indicative nu sunt certificate fie datorita unei
incertitudini mai mari decédt cea necesara utilizarii
preconizate, fie datoritd unei insuficiente varietati a
metodelor utilizate pentru caracterizare.  Informatiile
sunt astfel necorespunzatoare certificarii la exactitatea
necesara pentru valorile certificate.

Informatiile aditionale despre material sunt valori create
in timpul exercitiului de certificare, care sunt in general
rezultatul unei singure metode si indica mai degraba un
ordin de marime decét o valoare exacta.

n concluzie, valorile certificate sunt acele valori in care
organismul de certificare are incredere in a le atribui
exactitatea cea mai mare, in timp ce valorile indicative
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Masuranzii pot fi definiti structural (,rational”) ca de
exemplu cadmiul total sau ocratoxina A, sau definiti
procedural (,empiric"), ca de exemplu fibrele alimentare,
cadmiul extractibil sau rezistenta la soc, care sunt definiti
prin protocoale specifice de masurare.

Pentru masuranzii definiti structural, principiile ERM sunt
mai stricte decat cele ale Ghidului ISO 34 si 35 si solicita
punerea la dispozitie a rezultatelor obtinute prin cel putin
doua metode complet independente sau confirmarea
rezultatelor prin metode primare de masurare cu o
metoda independenta, pentru a demonstra absenta
oricarei erori sistematice de metoda a valorilor atribuite.

Valorile atribuite masurandului trebuie sa fie trasabile la
Sistemul International de Unitati (SI) sau la un artefact
(scara empirica). In primul caz, toti factorii de intrare sunt
calibrati cu etaloane ale caror valori sunt trasabile la Sl,
in timp ce in al doilea caz s-au utilizat etaloane arbitrare
pentru cel putin o etapa din calibrare (de ex. prepararea
materialelor de referinta primare ale Organizatiei
Mondiale a Sanatatii in chimia clinica, etalonul de la
Viena pentru compozitia medie a apei oceanice
(VSMQV) in cazul deplasarii chimice).

In certificatele ERM mai vechi, aceste informatii erau
combinate intr-o singura nota de subsol (Figura 1). Dupa
adoptarea politici ERM comune privind trasabilitatea,
aceste informatii sunt date in doua note de subsol, una

ERM®- AD452/IFCC

GAMMA-GLUTAMYLTRANSFERASE

prezinta incertitudini mai mari si/sau nu prezinta o

declaratie completa a trasabilitatii. lerarhia in ceea ce Certified value® Uncertainty 2
priveste credibilitatea este indicata de faptul ca numai Catalytic concentration 1121 UL 24 UL
valorile certificate se gasesc pe prima pagina a in reconstituted material 1.90 pkatiL 0.04 pkatlL

certificatului. Aceasta nseamna ca valorile certificate
sunt mai de incredere decéat valorile indicative, care la
randul lor sunt mai de incredere decat informatiile
aditionale despre material.

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.

Figura 1: Declaratia de trasabilitate pentru ERM-AD452/IFCC. Mésurandul este
definit procedural si se considera cé toti factorii de intrare au fost calibrati in mod

Declaratia trasabilitatii metrologice »
corespunzator.

Valorile certificate si indicative sunt insotite de o
declaratie de trasabilitate. Aceste declaratii identifica in
mod neambiguu masurandul, precum si trasabilitatea
valorilor atribuite acestui masurand (vezi de asemenea

conexa pentru a identifica Tnsusi masurandul, cealalta
specificand trasabilitatea valorilor atribuite acestuia.

politica privind trasabilitatea a ERM pe www.erm-
crm.org). Aceste informatii sunt date in una sau doua
note de subsol pentru valorile certificate si indicative, si

Prelevare minima de proba

Fiecare material este intrinsec eterogen. Cantitatea
minima de material care este reprezentativa pentru

pentru masuranzi (vezi Figurile 1 si 2). Exista
urmatoarele alternative:

intreaga unitate (flacon, fiola etc.) este definita ca
prelevare minima de proba (Figura 2). Valoarea
certificata si incertitudinea acesteia nu pot fi garantate
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pentru subprobe mai mici decat prelevarea minima de
proba.

Data de expirare

Producatorii materialelor de referintd garanteaza
integritatea materialului si validitatea certificatului pentru
0 anumita perioada de timp specificatda (cunoscuta ca
durata de depozitare), cu conditia ca materialul sa nu fie
deschis si sa fie pastrat in conditile de depozitare
recomandate. Aceasta nu finseamna automat ca
utilizatorul trebuie sa elimine proba neutilizata odata ce
timpul de depozitare a expirat, dar ca producatorul nu
mai poate garanta pentru stabilitate si in continuare.
Utilizatorii pot sa continue utilizarea materialului pe
propria lor raspundere, daca au dovezi suplimentare
privind stabilitatea (ex. nu exista modificari in diagramele
de control al calitatii, comparatii cu alte materiale), cu
toate acestea certificatul pentru material nu mai este

valabil.
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 in is:
- 500 mg-fer-total-glices e (GSL) determination,

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

Figura 2: Durata de depozitare si prelevarea minima de proba
sunt marcate cu albastru si respectiv verde.

Durata de depozitare poate fi prelungita de catre
producator daca devin  disponibile  informatii
suplimentare privind stabilitatea. Acest lucru, oricum, se
refera la probele nou cumparate si nu la probele
distribuite Tnainte de prelungirea duratei de depozitare
initiale.

Instructiuni de utilizare

Instructiunile de utilizare furnizeaza o descriere detaliata
pentru fiecare material. Aceste descrieri pot sa se refere
la corectia pentru masa uscata (Figura 3), la procedura
de reconstituire, la utilizarea valorilor, la depozitarea
materialului efc. Daca aceste instructiuni nu sunt
respectate, valorile atribuite nu sunt valabile.

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.

Figura 3: Definirea corectiei pentru masa uscaté in cazul ERM-CE477.
V& rugédm sa tineti cont c& prelevarea minima de proba recomandata
este diferita pentru corectia pentru masa uscaté si respectiv pentru
masuranzii certificati (in acest caz butiltinele), ceea ce reflecta diferitele
arade de omonenitate nentrii imiditate si biitiltine.

European Reference Materials

PROBLEME PRIVIND MANIPULAREA

Metoda de masurare de utilizat

Metoda de masurare trebuie sa determine acelasi
masurand care este descris in certificat. Aceasta
fnseamna ca pentru masuranzii definiti procedural,
trebuie utilizatd metoda specificata in certificat. Pentru
masuranzii definiti structural, poate fi utilizata orice
metoda de determinare a acestui masurand si metoda
trebuie sa dea rezultate fara erori sistematice.

Toate aparatele trebuie calibrate corespunzator pentru a
avea siguranta ca rezultatele masurarii sunt trasabile la
aceeasi referintd ca si valoarea certificata. Pentru
rezultatele trasabile la un artefact, trebuie utilizat un
etalon ale carui valori sunt trasabile la acelasi artefact.

Utilizarea flacoanelor deschise

Pentru unitatile deschise, poate avea loc modificarea
sau chiar degradarea materialului, care poate sa nu fie
luata in considerare in timpul procesului de certificare.
Astfel, producatorii de MRC nu pot garanta pentru
valorile atribuite ale unitatilor deschise. Este la
latitudinea utilizatorului daca sau nu acest material poate
fi utilizat in continuare si care sunt conditile de
depozitare si tratare necesare. Ca indrumare generala,
materialele trebuie pastrate in locuri racoroase, uscate,
in intuneric si in stare inchisa. Deseori sunt cuprinse
informatii suplimentare in raportul de certificare, care
este disponibil gratuit la www.erm-crm.org. In toate
cazurile, materialele din recipientele deschise trebuie
utilizate cat mai repede posibil dupa deschidere pentru a
minimiza modificarile.

Corectia pentru umiditate

Multe valori certificate sunt exprimate ca si continut per
masa uscata a probei. Deoarece rezultatele diferitelor
metode (ex. uscarea in etuva, titrarea Karl Fischer,
uscarea in etuva cu vid) pot sa difere semnificativ,
procedura de corectie pentru umiditate trebuie precizata
clar in certificat (Figura 3) si aceasta metoda trebuie
utilizata. Utilizarea unor conditii diferite poate modifica
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Figura 4: Efectul diferitelor conditii de uscare asupra materialului
de referinta pe baza de varza. Conditiile de uscare specificate in
certificat: 16 hla 70 €

semnificativ materialul (Figura 4) precum si rezultatele

obtinute. Determinarea masei uscate trebuie efectuata
pe o subproba separata.
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