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Scopul acestui document este de a pune la dispozitia laboratoarelor si organismelor de
acreditare si de certificare un ghid scurt, simplu si usor de folosit. In acest ghid sunt
utilizate Tn principal definitii ISO si VIM si sunt furnizate indicatii bibliografice referitoare si
la alte texte de specialitate, mai cuprinzatoare. Se intentioneaza sa se asigure ajutor mai
degraba pentru cei ne-experimentati decat pentru experii si sa simplifice anumite
problematici. Ghidul include discutii si clarificari asupra anumitor subiecte gresit intelese.
Desi se bazeaza pe cerintele masurarilor chimice, este destinat a fi utilizat, de asemenea,
si in alte domenii de masurare.
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SELECTIA Sl UTILIZAREA MATERIALELOR DE REFERINTA
UN GHID DE BAZA PENTRU LABORATOARE $I ORGANISME DE
ACREDITARE

REZUMAT

Scopul acestui document este acela de a asigura un ghid scurt, simplu si ugor de
folosit pentru laboratoare si organisme de acreditare si de certificare. In acest ghid
sunt utilizate in principal definitii ISO si VIM si sunt furnizate indicatii bibliografice
referitoare si la alte texte de specialitate, mai cuprinzatoare. Se intentioneaza sa
se asigure ajutor mai degraba pentru cei ne-experimentati decat pentru experti si
sa simplifice anumite problematici. Ghidul include discutii si clarificari asupra
anumitor subiecte gresit intelese. Desi se bazeaza pe cerintele masurarilor
chimice, este destinat a fi utilizat, de asemenea, si in alte domenii de masurare.

INTRODUCERE

Exista un numar de texte detaliate si de notorietate care trateaza variate aspecte
ale materialelor de referinta si acestea sunt listate la sfarsitul acestui document
impreuna unele definitii recunoscute international (1 — 4). Prezentul document
intentioneaza sa furnizeze un ghid simplu privind utilizarea materialelor de
referinfa (MR) in interiorul unui program pentru calitate mai larg. Materialele de
referinta sunt un instrument important in realizarea unui numar de aspecte ale
calitatii masurarii si sunt folosite in scop de validare a metodei, etalonare, estimare
a incertitudinii de masurare, instruire precum si pentru QC intern si QA extern.

ntr-un sens mai larg, validitatea masurarilor poate fi asiguratd atunci cand:
e activitatea este efectuata conform cerintelor clar definite de client

e sunt utilizate metode si echipamente validate

¢ activitatea este indeplinita de personal competent si calificat

e este asigurata comparabilitatea cu masurari efectuate in alte laboratoare
(trasabilitate si incertitudine de masurare)

e sunt disponibile dovezi independente de performanta (teste de capabilitate)

e sunt utilizate proceduri QA si QC bine definite, de preferat implicand acreditare
de terta parte.

Deseori 0 operatie de masurare serveste mai mult de unui scop de calitate si pot fi
suprapuneri de functii asa cum este ilustrat in Figura 1. Diferitele materiale de
referinfe sunt cerute pentru diferitele functii. De exemplu, un material de referinta
certificat ar fi dezirabil pentru validarea metodei, dar un material de referinta de
lucru ar fi adecvat pentru QC.

O indrumare mai detaliata asupra QA in masurarile chimice, incluzand materiale
de referinta, etalonare, QC si validare este furnizatd de un ghid comun CITAC —
EURACHEM (5).

Februarie 2003 rev00 Pagina 4 din 15



EA - 4 /14 e Selectia si utilizarea Materialelor de Referinta

1 — TIPURI DE MATERIALE DE REFERINTA

MR - urile sunt utilizate pentru a sustine masurarile referitoare la compozitie
chimica, proprietati biologice, clinice, fizice, ingineresti precum si la alte arii diverse
cum ar fi gustul si mirosul. Ele pot fi caracterizate pentru ,identitate” (de exemplu
structura chimica, tipul de fibra, speciile microbiologice etc.) sau pentru ,valori de
proprietate (de exemplu cantitate de substanta de entitate chimica specificata,
duritate, etc.). Cateva din cele mai intalnite tipuri de materiale de referinta sunt:

1. Substante pure caracterizate din punct de vedere a puritatii chimice si/sau a
urmelor de impuritati.

2. Solutii etalon si amestecuri de gaze, preparate deseori gravimetric din
substante pure si folosite in scop de etalonare.

3. Materiale de referinta matrice, caracterizate din punct de vedere al
compozitiei de constituenti chimici majori, minori sau in urme. Aceste materiale pot
fi preparate din matrici contindnd componentii de interes sau prin preparare de
amestecuri sintetice.

4. Materiale de referinta fizico-chimice caracterizate din punct de vedere al
proprietatilor cum ar fi punctul de topire, viscozitate si densitate optica.

5. Obiecte de referinta sau artefacte caracterizate din punct de vedere a
proprietatilor functionale cum ar fi gust, miros, cifra octanica, punct de inflamare si
duritate. Acest tip include si specii microscopice caracterizate din punct de vedere
a unor proprietati care variaza de la tipul de fibra pana la speciile microbiologice.

2 — CLASIFICAREA MATERIALELOR DE REFERINTA

Doua clase de materiale de referinta sunt recunoscute de ISO, ,materiale de
referinta certificate” (MRC) si ,materiale de referintda” (MR). Prin definitie MRC —
urile trebuie sa fie trasabile la o realizare exacta a unitatii in care sunt exprimate
valorile de proprietate. Fiecare valoare de proprietate trebuie sa fie insotita de o
incertitudine la un nivel declarat de incredere. MR — urile sunt materiale a caror
valori de proprietate sunt suficient de omogene si de bine stabilite pentru a fi
utilizate in etalonarea unui mijloc de masurare, evaluarea unei metode de
masurare sau pentru atribuirea de valori materialelor.

Pentru majoritatea materialelor de referinta chimice produse inainte de anii 1990,
este putin probabil ca valorile de incertitudine de masurare date de producatori sa
fi fost estimate conform procedurii ISO recomandata in prezent (6, 7). Este de
asteptat ca incertitudinea reala sa fie mai mare decét cea declarata cu un factor
de 2 — 3, acolo unde este utilizata fidelitatea masurarilor in interiorul laboratorului
si, respectiv, cu un factor mai mic acolo unde certificarea a inclus mai multe
metode validate si un numar de laboratoare. De asemenea, anumite materiale
vandute ca MRC — uri nu au declarata trasabilitatea.

Urmatoarele clase de materiale de referinta sunt de asemenea considerate:
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Materiale de Referinta primare

Materiale de Referinta Scaderea incertitudinii
secundare

Materiale de Referinta de lucru
sau interne (in-house)

De asemenea, este folosita si alta terminologie, ca de exemplu NIST Materiale de
Referinta Etalon (NIST Standard Reference Materials (SRMs)) si a fost propusa o
clasificare (clasa O - V) bazata pe gradul de trasabilitate la Sl (8). De asemenea,
Pan (9) a publicat o lucrare utila pe acest subiect.

in interiorul Cooperarii Internationale pentru Acreditarea Laboratoarelor (ILAC)
este luat in considerare un sistem de aprobare a calitatii recunoscut international
pentru a asigura competenta producatorilor de MR — uri (bazat pe ISO Guide 34 si
indicatia bibliografica 10), dar vor trece cativa ani pana cand orice sistem va avea
un impact semnificativ pe piata. Prin urmare, utilizatorii trebuie sa fie precauti si sa
caute dovezi clare privind calitatea si trasabilitatea valorilor de proprietate a
materialelor de la furnizori, asa cum este detaliat mai jos.

3 — TRASABILITATEA MATERIALELOR DE REFERINTA

O scurta trecere in revista a conceptului si practicii trasabilitatii in masurarea
chimica este disponibila Tn indicatia bibliografica 5. Materialele de referinta
constituie instrumente importante pentru transferul exactitatii de masurare intre
laboratoare si, acolo unde este posibil, valorile lor de proprietate trebuie sa fie
trasabile la SI. Cu toate acestea, trasabilitatea este un concept relativ nou in
domeniul masurarii chimice si, prin urmare, foarte putine materiale de referinta
chimice sunt explicit trasabile la Sl. Totusi este stabilitda o ierarhie a metodelor
utilizate pentru atribuirea valorilor de proprietate ale materialelor si, chiar daca nu
este declarata, trasabilitatea lor poate fi descrisa astfel:

Metoda de masurare Trasabilitate

Metoda primara Sl

Metoda cu deplasare SlI/ standard international
cunoscuta

Metoda(e) independenta(e) Rezultate a unor metode specificate

Comparare inter-laboratoare Rezultate a unor metode specificate

Uneori este folosita o combinatie a ,procedurilor de certificare”, ca de exemplu o
valoare de consens derivata dintr-o comparare interlaboratoare ih care au fost
utilizate metode primare. In absenta unei trasabilitati formal declarata va fi necesar
pentru utilizatori sa judece trasabilitatea implicita pe baza datelor de ,certificare”
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disponibile in rapoarte si in literatura tehnica. Este important sa se asigure ca
interferentele chimice si efectele de matrice sunt abordate adecvat atat in valoarea
certificata cat si in incertitudinea asociata. Nivele necunoscute de deplasare sunt
uzuale si contribuie la lipsa concordantei masurarilor.

Incertitudinea de masurare a valorii de proprietate a unui material de referinta
utilizat intr-un proces de masurare va contribui la incertitudinea masurarii finale
dar ar trebui sa contribuie cu mai putin decat o treime din incertitudinea totala de
masurare. Este evident faptul ca orice subestimare a incertitudinii valorii de
proprietate a MR — ului se va regasi in masurarile in care se foloseste MR — ul.

4 — DISPONIBILITATEA SI SELECTIA MATERIALELOR DE REFERINTA

in general, cererea de materiale de referintid depéaseste oferta in termini de
domeniu de materiale si de disponibilitate. Este rar sa fie o alegere de MR — uri
alternative si utilizatorul trebuie sa aleaga cel mai potrivit material disponibil. Prin
urmare este important ca utilizatorii si organismele de acreditare sa inteleaga orice
limitari ale materialelor de referinta folosite.

Cu toate acestea, exista cateva sute de organizatii care produc zeci de mii de
materiale de referintd pe glob. In randul producétorilor sunt incluse institute
recunoscute international cum ar fi NIST, programe de colaborare sponsorizate
guvernamental, cum ar fi Programul UE BCR, asociatii semi-comerciale sectoriale
sau de comert cum ar fi American Oil Chemicals Association precum si un numar
in crestere de organizatii comerciale. Distinctia dintre institute guvernamentale si
afaceri comerciale este in curs de disparitie o data cu privatizarea unui numar
insemnat de laboratoare nationale.

Nu toate materialele care sunt utilizate ca materiale de referinta sunt descrise ca
atare. Reactivi chimici disponibili comercial de puritate variabila, materiale matrice
comerciale si produse rezultate din programe de cercetare sunt utilizate deseori ca
etaloane de masurare sau ca materiale de referintd. In absenta unor date de
‘certificare’ furnizate de furnizor este responsabilitatea utilizatorului sa evalueze
informatiile disponibile si sa intreprinda caracterizare ulterioara, dupa caz. O
indrumare privind prepararea de materiale de referinia este data in seria de
Ghiduri ISO 31, 34 si 35 si sunt disponibile de asemenea si ghiduri pentru
prepararea materialelor de referinta de la nivelul de lucru (12,13).

Informatii despre materialele de referinta sunt disponibile din mai multe surse.
Baza de date COMAR contine informatii despre mai mult de 10.000 MR-uri/MRC —
uri care pot fi accesate direct sau prin intermediul institutelor care furnizeaza un
serviciu de consultanta. Mai departe se pot obtine informatii de la Secretariatul
Central COMAR (comar@BAM.de). Serviciile de consultanta asista utilizatorii sa
identifice tipul de material cerut pentru sarcina lor si sa identifice un furnizor. O
baza de date care acopera materialele de referinta in curs de dezvoltare a fost
pregatita de CITAC si de ISO REMCO (14). Un numar de furnizori asigura un
domeniu cuprinzator de materiale incluzand materialele produse de alte organizatji
si tind sa asigure un ,one-stop-shop” pentru utilizatori. O prima baza de date pe
internet pentru selectia MR — urilor a aparut de curand si este de asteptat sa fie
urmata de altele (http://www.iaea.org/programmes/nahunet/e4/nmrm/index.htm).
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5 — UTILIZAREA MATERIALELOR DE REFERINTA

O descriere mai detaliata a utilizarii MR — urilor este disponibila in Ghidurile
ISO 32 si 33

5.1 Validarea metodei si incertitudinea de masurare

Estimarea deplasarii (diferenta dintre valoarea masurata si valoarea adevarata)
constituie unul din cele mai dificile elemente ale validarii metodei dar MR — uri
corespunzatoare pot furniza informatii valoroase in limitele de incertitudine a
valorii(lor) certificate ale MR — ului si incertitudinea metodei care este validata.

Desi sunt de dorit valori certificate trasabile, estimarea deplasarii diferentelor
dintre doua sau mai multe metode poate fi stabilita prin utilizarea de materiale de
referinta certificate mai putin riguros. In mod clar, MR - ul trebuie sa fie in scopul
metodei in termeni de tip de matrice, concentratie de analit etc. Si, ideal, trebuie
testate un numar de MR — uri care acopera intreg domeniul metodei. Atunci cand
sunt evaluate modificari minore a unor metode bine stabilite atunci pot fi folosite
studii de deplasare mai putin riguroase.

Pentru a estima incertitudinea asociata oricarei deplasari, pentru care trebuie sa
se aplice corectie (15), pot fi folosite masurari replicate pe MR, acoperind intreg
domeniul de variabile permise de metoda supusa validarii.

Incertitudinea asociata cu un MR nu trebuie sa fie mai mare decéat o treime din cea
a esantionului masurat.

5.2 Verificarea utilizarii directe a metodei

Aplicarea cu succes a unei metode valide depinde de corecta sa utilizare, atat din
punct de vedere a indemanarii operatorului cat si a folosirii de echipamente,
reactivi si etaloane adecvate. MR — urile pot fi folosite pentru instruire, pentru
verificarea metodelor folosite rar si pentru identificarea defectiunilor atunci cand se
obiin rezultate neasteptate.

5.3 Etalonarea

in mod normal, un MR tip substantd pura se foloseste pentru etalonare in etapa de
masurare a metodei. Alte componente ale metodei de incercare cum ar fi digestia
esantionului, separarea si derivatizarea, evident, nu sunt acoperite si pierderea de
analit, contaminarea si interferentele si incertitudinile lor asociate trebuie sa faca
obiectul unei parti a validarii metodei. Incertitudinea asociata cu puritatea MR
contribuie la incertitudinea totalda de masurare. De exemplu, un MR certificat ca
99,9 % pur cu o incertitudine extinsa U (k = 2) de 0,1 % va avea o contributie de
0,1 % in bilantul incertitudinii totale de m&surare. In cazul analizelor urmelor, acest
nivel de incertitudine este rar important, dar pentru activitatea de incercare este de
asteptat sa fie semnificativ.

Alte metode, cum ar fi analiza de fluorescenta de raze X (XRF) utilizeaza MR
matrice pentru etalonarea intregului proces analitic. Suplimentar fata de o potrivire
apropiata de matrice, forma analitului trebuie sa fie asemanatoare atat in esantion
cat si in MR si concentratia analitica a MR trebuie sa o acopere pe cea a
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esantioanelor (12). Ghidul ISO 32 si indicatia bibliografica 7 furnizeaza informatii
suplimentare utile.

5.4 Controlul calitatii si Asigurarea calitatii (QC&QA)

MR — urile trebuie caracterizate din punct de vedere a omogenitatii, stabilitatii si a
valorii(lor) de proprietate certificata. Cu toate acestea, pentru QC intern, ultima
cerinta poate fi relaxata, dar omogenitatea si stabilitatea sunt esentiale. Cerinte
similare se aplica si esantioanelor folosite pentru a stabili cat de bine sau cat de
rédu se pun de acord masurdri efectuate in diferite laboratoare. In cazul testelor de
capabilitate, omogenitatea este esentiala si stabilitatea esantioanelor pe durata
exercitiului trebuie evaluata si controlata. Desi necesar, costul certificarii valorilor
de proprietate a esantioanelor folosite in teste de capabilitate impiedica realizarea
acestei certificari si, frecvent, in locul valorii certificate se utilizeaza valorile medii
de consens. Ca urmare, deseori ramane o indoiala privind exactitatea valorilor
atribuite in schemele de testare a capabilitatii. Acest lucru se datoreaza faptului ca
desi media de consens a unui set de date are valoare, ,majoritatea” nu este in
mod necesar corecta si, prin urmare, valorile poarta un anumit element ne-relevat
de incertitudine. Astfel, interpretarea datelor din testele de capabilitate trebuie
efectuata cu atentie.

6 — EVALUAREA ADECVARII MATERIALELOR DE REFERINTA

Asa cum s-a indicat anterior, parametrul cheie de calitate este incertitudinea
asociata cu valoarea certificata si exactitatea estimatei de incertitudine. Bilanturile
de incertitudine trebuie derivate folosind abordarea I1SO (6, 7). Datele de
,certificare” trebuie declarate impreuna cu incertitudinea extinsa, U, folosind un
factor de extindere k = 2, care conduce la un nivel de incredere de aproximativ 95
%.

Cu toate acestea, datele complete privind incertitudinea nu sunt frecvent
disponibile si este necesar sa se considere alte criterii de calitate. De asemenea, o
persoana fara expertiza necesara nu poate sa fie in pozitia de a evalua in
intregime datele de ,certificare” si este de dorit o lista de verificare a calitatii sau o
aprobare de terta parte a sistemului calitatii. Asemenea sisteme sunt in curs de
dezvoltare, dar poate fi necesar un anumit timp pana ce ele vor fi stabilite complet.
in Figura 2 este detaliat un protocol pentru evaluarea adecvarii MR — urilor si este
discutat in cele ce urmeaza. Utilizatorul trebuie sa evalueze corespondenta si
adecvarea la scop a oricarui MR pe baza cerintelor analitice si ale clientului.
Factorii care trebuie considerati includ:

1. Potrivirea unui material de referinia depinde de detaliile specificatiei analitice:
Efectele de matrice si alti factori cum ar fi domeniul de concentratie pot fi mai
importanti decét incertitudinea valorii certificate, asa cum este detaliat in (11).
Factorii ce trebuie considerati sunt:

» Masurandul incluzand analitul

» Domeniul de masurare (concentratie)

» Concordanta cu matricea si interferente potentiale
» Dimensiunea esantionului

» Omogenitatea si stabilitatea
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* Incertitudinea de masurare
* Procedurile de atribuire a valorii (de masurare si statistice)

2. Validitatea datelor de ,certificare” si incertitudine, incluzand conformitatea
procedurilor cheie cu ISO Guide 35 si cu alte cerinte 1ISO (6, 7).

3. Inregistrarea de urmarire atat a producétorului cat si a materialului. De exemplu,
in cazul unui MR 1in utilizare care a fost supus unei comparari interlaboratoare,
verificare incrucigata prin utilizarea de metode diferite, sau daca este experienta in
utilizare intr-un numar de laboratoare de-a lungul unei perioade de timp.

4. Disponibilitatea unui certificat si raport in conformitate cu ISO Guide 31.

5. Conformitatea demonstratda a productiei de materiale de referinta cu
standardele de calitate ISO Guide 34 sau cu cerintele ILAC (10) sau conformitatea
masurarii valorii de proprietate cu cerintele ISO/IEC 17025 (16).

Toate sau cateva din cerinfe pot fi mentionate in specificatia analitica si n
specificatia clientului, dar pentru analist va fi frecvent necesar sa-si utilizeze
judecata profesionala. n final, calitatea nu este in mod necesar egald cu
incertitudine mica si trebuie sa se utilizeze criteriul adecvarii la scop.

6.1 Certificate si Rapoarte

in cazul ideal sunt disponibile un certificat elaborat conform cerintelor din 1SO
Guide 31 si un raport care acopera procedurile de caracterizare, certificare si de
analiza statistica corespunzatoare cu prevederile ISO Guide 35. Cu toate acestea,
multe MR — uri, in particular cele vechi si materialele care nu au fost produse in
mod special ca MR — uri, pot sa nu corespunda in totalitate cu ghidurile ISO 31 si
35. Ca alternativa, pot fi considerate acceptabile informatii echivalente, in orice
forma in care sunt disponibile si care furnizeaza dovezi credibile a conformitatji.
Ca exemple pot fi enumerate: rapoarte tehnice, specificatii comerciale, articole in
jurnale sau rapoarte ale intalnirilor stiintifice si corespondente cu furnizorii.

6.2 Evaluarea potrivirii materialelor de referinta

Laboratoarele trebuie sa fie apte sa explice si sa justifice baza selectiei tuturor MR
— urilor si, evident, orice decizie legatd de ne — utilizare unui MR. Tn absenta
informatiilor specifice nu este posibil sa se evalueze calitatea unui MR. Rigoare cu
care trebuie condusa o evaluare a nevoilor depinde critic de masurare, nivelul
cerintei tehnice precum si de influenta asteptatda a MR — ului asupra validitatji
masurarii. Doar acolo unde se asteapta ca alegerea MR — ului sa afecteze
semnificativ rezultatele masurarii, este ceruta in mod formal o evaluare de
adecvare.

7 — PREPARAREA IN-HOUSE A MATERIALELOR DE REFERINTA

MR — urile de inalta calitate sunt necesare si costisitor de produs si daca sunt
disponibile materiale din alte surse nu este in mod normal eficient pentru
laboratoare sa-si produca proprile MR — uri. Totusi acest fapt este necesar si
pentru aceasta exista disponibile ghiduri (12, 13) pentru a pentru a ajuta
laboratoarele care nu sunt specialiste sa-si prepare proprile MR — uri. Céateva
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aspecte cheie care trebuie luate in considerare sunt: selectia materialelor
(adecvarea, materiale naturale versus materiale Tmbogatite, prepararea
materialelor etc.), incercarea omogenitatii, preparare si ambalarea (omogenitatea,
contaminarea, stabilitatea, etc.), incercarea stabilitatii, studii de certificare,
estimarea incertitudinii, documentarea si QA, aprobarea certificarii, stocare,
distributie.

8 — DEFINITII

Etalonare (1): ansamblu de operatii care stabilesc, in conditii specificate, relatia
dintre valorile unei marimi indicate de un mijloc de masurare sau un sistem de
masurare, sau dintre valorile reprezentate de o masura sau un material de
referinta si valorile corespunzatoare realizate cu etaloane.

Material de Referinta Certificat (1): Material de referinta, insofit de un certificat, al
carui una sau mai multe valori ale proprietatii (proprietatilor) sale este (sunt)
certificate printr-o procedura care stabileste trasabilitatea la o realizare exacta a
unitatii (unitatilor) in care sunt exprimate valorile proprietatii (proprietatilor) si pentru
care fiecare valoare certificata este insotita de o incertitudine la un nivel de
incredere indicat

Metoda primara (2): O metoda de masurare primara este o metoda avand cele
mai inalte calitati metrologice, a carei operare este complet descrisa si inteleasa si
pentru care o declarare completa a incertitudinii poate fi scrisa in termeni de unitati
Sl. Printr-o metoda primara directa se masoara valoarea necunoscuta fara referinta
la un etalon de masurare al aceleiasi marimi. Printr-o metoda primara de raport se
masoara raportul dintre o valoare necunoscuta si valoarea etalonului aceleiasi
marimi; operarea ei trebuie descrisa complet printr-o ecuatie a masurarii. Metodele
identificate avand potential de a fi metode primare sunt spectrometria de masa cu
dilufie izotopica, gravimetria, acoperind amestecuri gravimetrice si ,analiza
gravimetrica”; determinarea scaderii punctului de inghet, calorimetria cu scanare
diferentiala si spectrometria de rezonanta magnetica nucleara. De asemenea, au
fost propuse si alte metode cum ar fi cromatografia, care are aplicatii extinse in
analiza organica.

Material de Referinta (MR) (1): material sau o substanta ale careia, una sau mai
multe, valori ale proprietatii (proprietatilor) sale sunt suficient de omogene si bine
stabilite pentru a fi utilizat la etalonarea unui aparat de masurat, evaluarea unei
metode de masurare sau atribuirea de valori materialelor (sau substantelor).

Trasabilitate (1): Proprietate a rezultatului unei masurari sau a valorii unui etalon
de a putea fi raportate la referinfe stabilite, de regula etaloane nationale sau
internationale, prin intermediul unui lan{ neintrerupt de comparari avand, toate,
incertitudinile determinate.

Incertitudine de masurare (1): parametru asociat cu rezultatul masurarii, care
caracterizeaza dispersia valorilor ce pot fi atribuite Tn mod rezonabil masurandului.

Validare (3): Confirmarea prin examinarea si furnizarea de dovezi obiective ca
cerintele particulare unei utiliz&ri intentionate specificate sunt indeplinite. in mod
formal, validarea metodei nu a fost definita dar este disponibil un ghid pe aceasta
problematica (4).
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9 — PUBLICATII CHEIE REFERITOARE LA MATERIALELE DE REFERINTA

ISO REMCO, comitetul international care conduce problemele referitoare la
materiale de referinta a pregatit urmatoarele ghiduri:

ISO Guide 30:1992 Terms and definitions used in connection with reference
materials

ISO Guide 31:2000 Contents of certificates of reference materials

ISO Guide 32:1997 Calibration of chemical analysis and use of certified
reference materials

ISO Guide 33:2000 Uses of certified reference materials

ISO Guide 34:2000 General requirements for the competence of reference
material producers

ISO Guide 35:1989 Certification of reference materials-General and
statistical principles

ISO/REMCO Document N 330 List of producers of certified reference
materials, Information by Task Group 3 “Promotion”

Alte ghiduri includ:

European Commission Document, BCR/48/93 (Dec 1994):. Guidelines for
the production and certification of BCR reference materials

NIST Publication 260-100 (1993): Standard Reference Materials -
Handbook for SRM Users

IUPAC ‘Orange Book> Recommended Reference Materials for the
Realisation of Physico chemical Properties, Edited K N Marsh, Blackwell
Scientific Publications, 1987

World Health Organisation (WHO) Guidelines for the Preparation and
Characterisation and Establishment of International and other Standards
and Reference Reagents for Biological Substances, Technical Report
Series No 800 (1990)
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4. Ghidul Eurachem: Adecvarea la scop a metodelor analitice — Un ghid de
laborator pentru validarea metodelor si concepte legate de aceasta (The
fitness for Purpose of Analytical Methods — A Laboratory Guide to Method
Validation and Related Topics), 1998, Publicat de LGC UK (a se vedea
www.eurachem.org)
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5. Ghidul CITAC Eurachem, Ghid pentru Calitate in chimia analitica, Un ajutor
pentru acreditare (Guide to Quality in Analytical Chemistry, An Aid to
Accreditation, 2001), In curs de publicare — a se vedea web site - ul Eurachem
sau CITAC.

6. Ghid pentru exprimarea incertitudinii in masurare (Guide to the expression of
uncertainty in measurement), prima editie, 1995, ISO/BIPM/IEC/IFCC/IUPAC/
IUPAP/IOML. (Publicat de 1SO)

7. Ghidul Eurachem/CITAC, Cuantificarea incertitudinii in masurarea analitica
(Quantifying Uncertainty in Analytical Measurement), a 2-a editie 2000,
Publicata de LGC, UK (a se vedea www.eurachem.org)

8. P De Bievre et al, Accred Qual Assur, 1996, 1, 3-13
9. X R Pan, Metrologia, 1997, 34, 35-39,

10.Linii directoare ILAC pentru competenta producatorilor de materiale de
referinta (Guidelines for the Competence of Reference Material Producers),
ILAC G12, 2000 (a se vedea www.ILAC.org)

11.A Marschal, Trasabilitatea si etalonarea in chimia analitica — Principii si aplicatji
in viata reala in legatura cu ISO 9000, EN 45000 si Ghidul ISO 25 (Traceability
and Calibration in Analytical Chemistry - Principles and Applications to Real
Life in Connection with ISO 9000, EN 45000 And ISO Guide 25), Simpozion
Eurolab, Florenta, Aprilie 1994

12.B Brookman and R Walker, Linii directoare pentru producerea de materiale de
referinfa in-house (Guidelines for the In-House Production of Reference
Materials), Martie 1997, LGC Report, UK

13.J M Christensen, Linii directoare pentru prepararea si certificarea de materiale
de referinfa pentru analizele chimice din igiena muncii (Guidelines for
Preparation and Certification of Reference Materials for Chemical Analysis in
Occupational Health), NORDREF, 1998 (ISBN: 87-7904-010-1)

14.S D Rasberry and C L Monti, Productia mondiala de MRC — uri — Raport 1996
(Worldwide Production of CRMs: 1996 Status Report), NIST Report Feb 1996

15.S L R Ellison and A Williams, Incertitudine de masurare: Cheia pentru utilizarea
factorilor de recuperare (Measurement Uncertainty: The Key to the Use of
Recovery Factors), pag. 30-37, The Use of Recovery Factors in Trace
Analysis, Ed M Parkany, RSC, 1996

16.1SO/IEC 17025 Cerinte generale pentru competenta laboratoarelor de
incercare si de etalonare (General requirements for the competence of testing
and calibration laboratories) (ISO/IEC 17025:1999)

Pregatit de Bernard King in numele si cu asistenta de la Grupul de lucru EEE-RM.
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FIGURA 1: Suprapunerea dintre functiile asociate cu trasabilitatea masurarii si
calitatea analitica
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FIGURA 2: Evaluarea adecvarii unui Material de Referinta
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Note la Fig. 2:

Nota 1: Specificarea cerintelor analitice trebuie sa includa detalii privind
masurandul, concentratia, trasabilitatea, incertitudinea de masurare etc.

Nota 2: Caracteristicile cheie trebuie sa fie disponibile in Certificatul MR-ului.
Informatii suplimentare, de exemplu detalii ale metodei(lor) folosite pentru
atribuirea valorii si bilanful complet de incertitudine de masurare trebuie sa fie de
asemenea disponibile Tn Certificat sau intr-un Raport de fundamentare.

Nota 3: A se vedea p4 si p5

lunie 2002
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