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Leitfaden fur die Entwicklung von BAM-Referenzmaterialien

Dieser Leitfaden beschreibt die allgemeine Vorgehensweise bei der Entwicklung von
Referenzmaterialien an der BAM. Er untersetzt die allgemeinen Regelungen im Richt-
linienband der BAM (RLB-3.5).

Der Leitfaden und weitere Dokumente zu tbergreifenden Aspekten bei der Entwicklung von
Referenzmaterialien stehen im Intranet auf der Seite des AK ,Referenzmaterialien”.
Fachbereichsspezifische Regelungen und Verfahrensanweisungen werden in den betreffen-
den OE festgelegt und dokumentiert.

1 Referenzmaterialprogramm der BAM

1.1  Allgemeines

Im Rahmen ihres gesetzlichen Auftrages (siehe Sprengstoffgesetz 88 44, 45) ist die BAM
zustandig fur die Durchfihrung und Auswertung physikalischer und chemischer Prifungen
von Stoffen und Anlagen einschlieBlich der Bereitstellung von Referenzmaterialien und
Referenzverfahren.

An der BAM werden in erster Linie zertifizierte Referenzmaterialien (ZRM) entwickelt und
vertrieben (siehe Abschnitt 1.2). Daneben werden fiir Eignungsprifungen Ringversuchs-
proben entwickelt. Soweit bei den Ringversuchen nicht aufgebraucht, werden ausgewahlte
Ringversuchsproben als Qualitatskontrollproben vertrieben (siehe Abschnitt 1.3).

Die Entwicklung zertifizierter Referenzmaterialien erfolgt teilweise allein durch die BAM, teil-
weise in Kooperation mit externen Partnern. Ringversuchsproben werden im Regelfall allein
durch die BAM entwickelt.

1.2 Zertifizierte Referenzmaterialien
An der BAM werden zertifizierte Referenzmaterialien (ZRM) folgender Kategorien entwickelt:

Reinstoffe, Losungen und synthetische Gemische
KenngroRen: Reinheit, chemische Zusammensetzung
¢ Anorganische Reinstoffe

e Organische Kalibrierstandards

e Gasgemische

e |sotopenstandards

Nahrungsmittel und Verwandtes
KenngrofRen: Gehalte von Spuren und Nebenbestandteilen
e Organische Schadstoffe in verschiedenen Matrizes

Umweltrelevante Materialien

KenngrofRen: Gehalte von Spuren und Nebenbestandteilen
e Organische Schadstoffe in verschiedenen Matrizes

¢ Anorganische Schadstoffe in verschiedenen Matrizes

Industrielle Materialien

KenngroRen: chemische Zusammensetzung

e Eisen, Stahl und Nebenprodukte (EURONORM-ZRM)
¢ Nichteisenmetalle und -legierungen

e Sonderwerkstoffe, spezielle Materialien
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Materialien fur physikalische Eigenschaften
KenngroRen: physikalische Eigenschaften

¢ Pordse Materialien (div. Kenngrof3en der Porosimetrie)
Elastomermaterialien (Rauheit, Elektrostatik, Abrieb)
Polymermaterialien (Molekulargewicht)

Oberflachen- und Schichtmaterialien

Optische Materialien, Réntgenfilme
Fluoreszenzstandards

Eine vollstdndige Zusammenstellung der lieferbaren zertifizierten Referenzmaterialien wird
im Internet (www.bam.de > Fachthemen > Referenzmaterialien / www.bam.de > Service >
Webshop) und in einem gedruckten Katalog veroffentlicht. Dort sind u.a. auch Ansprech-
partner zu den einzelnen Materialien genannt.

1.3 Ringversuchsproben / Qualitatskontrollproben

Die BAM fuhrt regelmafig Ringversuche zur Eignungsprifung (Proficiency Testing) von
Laboratorien in verschiedenen Bereichen der Umweltanalytik durch (siehe www.bam.de >
Fachthemen > Ringversuche). Uberschiissige Ringversuchsproben fiir die anorganisch-
chemische Bodenanalytik werden als Qualitatskontrollproben vertrieben. Eine Liste der
lieferbaren Ringversuchsproben wird im Internet (www.bam.de > Fachthemen > Referenz-
materialien) veroffentlicht (Ansprechpartner: Dr. H. Scharf, Fachgruppe 1.1)

2 Allgemeine Regelungen

Die allgemeinen Regelungen fur die Entwicklung zertifizierter Referenzmaterialien sind im
Richtlinienband der BAM in dem Schriftstiick RLB-3.5 festgelegt.

Die Verfahrensweise bei der ZRM-Entwicklung entspricht den Empfehlungen des ISO Guide
34 und folgt im Wesentlichen den Empfehlungen des ISO Guide 35. Bei der Behandlung der
Stabilitdt werden neben der im ISO Guide 35 empfohlenen Strategie auch technisch gleich-
wertige Alternativstrategien eingesetzt, siehe Abschnitt 5.4.

Die Angaben in den Referenzmaterialzertifikaten entsprechen den Empfehlungen des 1ISO
Guide 31.

Das Qualitditsmanagement bei der ZRM-Entwicklung entspricht den Anforderungen des ISO
Guide 34.

Verfahrensweise und Qualitditsmanagement bei der Entwicklung von Ringversuchsproben
entsprechen den Empfehlungen des ISO/IEC Guide 43-1 und orientieren sich dariber hinaus
an denen fir die Entwicklung zertifizierter Referenzmaterialien.

ZRM fur analytisch-chemische Kenngrof3en konnen fir die Darstellung der Messfahigkeit der
BAM in der internationalen Datenbank des BIPM (CMC-Eintrédge — siehe RLB-3.7) verwendet
werden. Die besonderen Anforderungen fir diesen Zweck sind in Abschnitt 6.6 beschrieben.

3 Ablauf eines ZRM-Projekts

Ein ZRM-Projekt im Sinne dieses Leitfadens ist ein Vorhaben zur Entwicklung eines ZRM
oder einer Serie ahnlicher ZRM. Der Ablauf eines ZRM-Projekts ist in mehrere Phasen ge-
gliedert:

A — Planung und Vorbereitung
e Eingangsbewertung
e Festlegung der Anforderungen an das ZRM
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Das Flussdiagramm im Anhang B gibt eine Ubersicht tiber den Ablauf von ZRM-Projekten.

4

Planung und Vorbereitung

4.1 Eingangsbewertung
Bei der Entscheidung Uber die Entwicklung eines ZRM (bzw. einer Serie von ZRM) sind fol-
gende Gesichtspunkte zu bertcksichtigen.

Bedarf

Regelungsrelevanz
Zielgruppen (Kundenwiinsche)

Kooperationspartner (nationale und internationale Verpflichtungen)

Marktanforderungen

Bedeutung / Nutzen

strategische Bedeutung
wirtschaftliche Bedeutung

Bedeutung fur Normung und pranormative Forschung
Bedeutung fir die Durchfuhrung von Ringversuchen

Bedeutung fur die Validierung von Prifverfahren
Verfugbarkeit vergleichbarer Referenzmaterialien

Relevante Gesichtspunkte

Kompetenz und Erfahrung
gesetzliche Aufgaben
internationale Verpflichtungen
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e metrologische Einbindung
¢ interdisziplindre Projekte
o Auftrage der Wirtschaft

Kosten

¢ Mittelaufwand

¢ Personalaufwand
e erwarteter Umsatz

4.2 Festlegung der Anforderungen an das ZRM

Die Anforderungen an das ZRM ergeben sich im Einzelnen aus den geplanten Anwen-
dungen. Haufig sind folgende Punkte relevant:

¢ die Matrix, d.h. die Art des Materials

die zu zertifizierenden Kennwerte

die zulassigen Unsicherheiten bzw. Toleranzen der zertifizierten Kennwerte
Einsatzgebiet des ZRM

Anwendungsform des ZRM

4.3 Machbarkeitsprifung

Die Machbarkeitsprifung beinhaltet eine Bewertung der materiellen, technischen und orga-
nisatorischen Voraussetzungen fur die Durchfihrung eines ZRM-Projekts. Dabei sind neben
den in Abschnitt 4.2 betrachteten Anforderungen an das ZRM folgende Fragen zu
bertucksichtigen:

¢ Ist geeignetes Rohmaterial beschaffbar?

¢ Ist geeignete Messkapazitat in der BAM verfiigbar?

¢ Sollen Kooperationspartner einbezogen werden?

4.4 Durchfihrungsplanung
An die Machbarkeitsprifung schlief3t sich die Detailplanung fur die einzelnen Schritte der
technischen Durchfiihrung des ZRM-Projekts an:

Herstellung / Beschaffung des Ausgangsmaterials
e Hersteller / Lieferanten

e Prufung auf Eignung des Materials

¢ Beschaffung

e Lagerung

Aufbereitung und Konfektionierung

¢ Aufbereitung des Ausgangsmaterials

¢ Festlegung der Verpackungseinheiten und Behalter
e Homogenisierung und Probenteilung

e Verpackung und Kennzeichnung

Homogenitatsprifung

e Ist die Prifung erforderlich?
Welche Probengroélie ist relevant?
Welche Prazision ist erforderlich?
Wer fuhrt die Prifung durch?

Wie wird die Prifung durchgefihrt?

Stabilitatsprifung

¢ Ist die Prifung erforderlich?

e Welche Einflussfaktoren sind zu beriicksichtigen?

¢ Welche Lagerungsbedingungen kommen in Betracht?
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e Wer fuihrt die Prifung durch?
e Wie wird die Prifung durchgefuhrt?

Zertifizierungsmessungen
e Festlegung des Zertifizierungsverfahrens
(a) BAM-interne Zertifizierung an einem Messplatz
(b) BAM-interne Zertifizierung an mehreren Messplatzen
(c) Zertifizierung im Ringversuch mit externen Partnern
e ggf. Festlegung der zulassigen Messverfahren

Auswertung der Messergebnisse

e Wer fuhrt die Auswertung durch?

e Welches Auswertungsverfahren wird verwendet?
¢ Welche Software wird verwendet?

Weiterhin sind zu planen:

Lagerung und Vertrieb

¢ Lagerung (Bedingungen, Kapazitat)
e Stabilitatsuberwachung

e Beratung und Vertrieb

4.5  Auswahl von Partnern

Werden an einem ZRM-Projekt andere Laboratorien / Institute oder andere Fachgruppen der
BAM beteiligt, und sind deren Beitrage fur die Qualitat des/der ZRM von mal3geblicher
Bedeutung, so muss die Kompetenz der Partner sichergestellt und nachgewiesen werden.

Als Beitrage von mal3geblicher Bedeutung kommen in Betracht:
e Beteiligung an der Homogenitatsprifung

¢ Beteiligung an der Stabilitatsprifung

e Beteiligung an den Zertifizierungsmessungen

Soweit moglich, werden als Partner Laboratorien erprobter Kompetenz ausgewabhilt.
Andernfalls missen entsprechende Vergleichsmessungen durchgefuhrt werden (z.B. ein
Qualifizierungsringversuch). Weitere Hinweise: RLB-3.5, Abschnitt 5.2.

Der Projektleiter (in der Regel der fur die betreffende ZRM-Kategorie festgelegte Ansprech-
partner) fuhrt eine Liste der Partner mit Angaben zur Kompetenz.

4.6 Vorstellung beim Zertifizierungskomitee

Geplante ZRM-Projekte werden dem Zertifizierungskomitee vorgestellt (siehe RLB 3.5,
Anlage 1). Hierzu wird ein ZRM-Planungsblatt nach Muster RLB-3.5, Anlage 3 verwendet.
Das Zertifizierungskomitee registriert das geplante Projekt und gibt ggf. Empfehlungen zur
Durchfiihrung.

Bei der Planung weiterer ZRM aus einer Serie geniigt eine Kurzfassung des Planungsblatts
mit Verweis auf eine vorangegangene ausfihrliche Beschreibung.

4.7 Entscheidung: BAM-ZRM oder ERM

Die BAM ist Grindungsmitglied der ERM-Initiative, in der fihrende européische Referenz-
materialhersteller ausgewahlte ZRM gemeinsam unter dem Label ,European Reference
Materials (ERM)" vermarkten. Nahere Informationen: www.erm-crm.org.

ZRM, die als ERM vermarktet werden sollen, werden von den anderen Partnern (z.Z. IRMM
und LGC) einer ausfuhrlichen Begutachtung unterzogen. Fir die Dokumentation (Planung,
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Zertifizierungsbericht, Zertifikat) gelten einheitliche MalRgaben, siehe Intranetseite des AK
.Referenzmaterialien“. Ansprechpartner fir ERM: Dr. J. Vogl, Fachgruppe 1.5.

4.8 Genehmigung
ZRM-Projekte werden vom zusténdigen Fachgruppenleiter genehmigt. Die Genehmigung
kann widerruflich fur alle ZRM-Projekte einer Arbeitsgruppe erteilt werden.

5 Durchfiuhrung

5.1 Herstellung / Beschaffung des Ausgangsmaterials

Herstellung und Beschaffung des Ausgangsmaterials unterscheiden sich in erheblichem

Umfang je nachdem, um was fur einen Typ von ZRM es sich handelt:

¢ s0g. Matrixmaterialien, d.h. natirliche oder industrielle Materialien mit
anwendungstypischen Werten relevanter KenngrofR3en, z.B. kontaminierte Béden mit
zertifizierten Schwermetallgehalten in der Umgebung gesetzlicher Grenzwerte

¢ synthetische Materialien, die fur den speziellen Zweck hergestellt werden, z.B.
Kalibrierldsungen oder Gasgemische

¢ reine Stoffe, deren Reinheit sowie ggf. relevante Verunreinigungen zertifiziert werden

e Misch- und Sonderformen, z.B. Préparationen von Matrixmaterialien durch Dotierung mit
reinen Stoffen

Sind Matrix-ZRM geplant, so missen Ausgangsmaterialien mit geeigneten Kennwerten in
ausreichender Menge beschafft werden.

Die Ausgangsmaterialien miissen auf Eignung fiir die Herstellung der geplanten ZRM gepruft
werden. Zu prifen sind u.a.

o die Werte der zu zertifizierenden Kenngré3en und anderer relevanter Eigenschaften

¢ Lagerfahigkeit und voraussichtliche Stabilitéat

o Aufbereitbarkeit

5.2  Aufbereitung und Konfektionierung

Wesentlicher Zweck der Aufbereitung des Rohmaterials (z.B. Trocknen, Zerkleinern, Sieben,
Sterilisieren o. &.) ist die Erzeugung einer homogenen Charge eines stabilen Materials,
dessen Kennwerte den Vorgaben entsprechen. Des Weiteren ist zu beachten, dass die
Beschaffenheit so weit wie mdglich derjenigen der Proben entspricht, die tUblicherweise mit
den Prifverfahren, deren Qualitat mit dem ZRM gesichert werden soll, untersucht werden.

Die Konfektionierung umfasst die Schritte

¢ Festlegung der Verpackungseinheiten und Gefal3e

¢ Aufteilung der Charge entsprechend den Verpackungseinheiten
e Abflllung in die vorgesehenen Gefalle

e Kennzeichnung

Bei der Aufteilung der Charge muss die Homogenitat zwischen den Verpackungseinheiten
sichergestellt werden. Dazu sind ggf. besondere MaRnahmen (z.B. Probenteilung mittels
»Cross-riffling“) erforderlich.

Die Anforderungen an die Gefal3e richten sich nach der Art des Referenzmaterials.

Allgemeine MalRgaben sind:

o Die Gefalie mussen so beschaffen sein, dass das Referenzmaterial vor abtraglichen
Umgebungseinflissen (Luftfeuchte, Luftsauerstoff, Licht 0.4.) geschiitzt ist.

e Das Referenzmaterial muss inert sein gegeniber der inneren Oberflache der Gefal3e.

Fur die Lagerung des konfektionierten Materials missen die Lagerbedingungen festgelegt
und entsprechende Lagerkapazitat bereitgestellt werden. Die Lagerbedingungen richten sich
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nach den vorliegenden Informationen ber stabilitatsrelevante Faktoren sowie ggf. den
Gefahrlichkeitsmerkmalen des Referenzmaterials nach Gefahrstoffrecht.

Neben den Lagerbedingungen mussen fur den Vertrieb auch die Transportbedingungen im
Hinblick auf die Sicherstellung der Stabilitat und ggf. unter Beachtung der Geféahrlichkeits-
merkmale nach Gefahrgutrecht festgelegt werden. Dabei sind die Ergebnisse der Stabilitats-
prufung (siehe Abschnitt 5.4) zu beriicksichtigen.

5.3 Homogenitatsprifung

Bei einem ZRM muss sichergestellt sein, dass die zertifizierten Werte fur alle Verpackungs-
einheiten gelten. Des Weiteren muissen die zertifizierten Werte fur alle (vorschriftsmagig ent-
nommenen und behandelten) Proben aus einer Verpackungseinheit gelten.
Dementsprechend wird unterschieden zwischen

e Homogenitat zwischen den Verpackungseinheiten und

e Homogenitat innerhalb der Verpackungseinheiten.

Bei der Homogenitatsprufung wird das Ausmal} der nach der Aufbereitung / Konfektionierung
verbleibenden Inhomogenitat festgestellt. Des Weiteren werden entsprechende Beitrage fur
das Unsicherheitsbudget der zertifizierten Kennwerte ermittelt.

Die Vorgehensweise bei der Homogenitatsprifung und der Ermittlung der entsprechenden
Unsicherheitsbeitrdge entspricht den Empfehlungen des ISO Guide 35.

Im ISO Guide 35 ist als Regelfall die sog. Batchzertifizierung vorgesehen: das aufbereitete
Material wird auf mehrere Verpackungseinheiten aufgeteilt, und die zertifizierten Werte
(einschlief3lich Unsicherheit) werden so festgelegt, dass sie fiir alle Verpackungseinheiten
gelten. Hierfur sieht die empfohlene Vorgehensweise eine Untersuchung der Homogenitat
zwischen den Verpackungseinheiten und einen ausgewiesenen Unsicherheitsbeitrag (upp)
fur die nach Aufbereitung und Konfektionierung verbleibende (oder nicht auszuschliel3ende)
Inhomogenitat vor. Insbesondere wird empfohlen, selbst wenn bei der Untersuchung keine
Inhomogenitat festgestellt wurde, einen Unsicherheitsbeitrag entsprechend der begrenzten
Empfindlichkeit des verwendeten Messverfahrens fur Unterschiede zwischen verschiedenen
Proben zu berticksichtigen.

Fur die Homogenitat innerhalb der Verpackungseinheiten ist nach ISO Guide 35 eine
Prifung nicht zwingend erforderlich, ebensowenig die Berticksichtigung mit einem ge-
sonderten Unsicherheitsbeitrag, da diese Inhomogenitat im Regelfall bereits in anderen
Unsicherheitsbeitragen erfasst wird. Stattdessen missen geeignete Bedingungen fiir die
Entnahme und Behandlung von ZRM-Proben (MindestprobengrdfRe, MalRnahmen vor der
Entnahme, MalRnahmen nach der Entnahme) festgelegt werden, um sicherzustellen, dass
die zertifizierten Werte fiir alle (vorschriftsmafig enthnommenen und behandelten) Proben
aus einer Verpackungseinheit gelten.

Anmerkung: Inhomogenitét innerhalb der Verpackungseinheiten ist nur bei festen Referenzmaterialien relevant.
Gasformige und flissige Referenzmaterialien sind in der Regel homogen.

Daraus ergeben sich folgende Konsequenzen:

o Gasformige Referenzmaterialien werden an der BAM ausschlieflich in Einzelfertigung
hergestellt (d.h. keine Aufteilung auf mehrere Verpackungseinheiten). Deshalb ist keine
Homogenitatsprifung erforderlich.

o Flussige Referenzmaterialien werden an der BAM sowohl in Einzelfertigung als auch in
Batchfertigung (Aufteilung auf mehrere Verpackungseinheiten, z.B. Ampullen) hergestellt.
Bei Batchfertigung sind Homogenitatsprifung und ausgewiesener Unsicherheitsbeitrag
(upp) erforderlich.
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e Feste Referenzmaterialien (Pulver, Spane, Granulat 0.4.) werden an der BAM
ausschlie3lich in Batchfertigung hergestellt. Deshalb sind Homogenitétsprifung und
ausgewiesener Unsicherheitsbeitrag (upp) in jedem Fall erforderlich.

Kompakte Materialien stellen Sonderfalle dar, die eine besondere Vorgehensweise, ab-
hangig von der Definition der Proben, die bei einer Priifung zum Einsatz kommen, erfordern.
Bei der Homogenitatsuntersuchung wird fur die inhomogenitatsbedingten Unterschiede
zwischen den Kennwerten verschiedener Proben entweder ein Unsicherheitsbeitrag oder ein
Trend (quantitative Abhangigkeit von der Beprobungsstelle) ermittelt.

Bei der Auswahl des Messverfahrens fiir die Homogenitatsprifung ist zu berticksichtigen,
dass hierbei die Préazision die entscheidende Kenngroéfie ist, wahrend die Richtigkeit des
Messverfahrens nur untergeordnete Bedeutung hat.

Der ISO Guide 35 enthalt allgemeine Empfehlungen zur Durchfiihrung und Auswertung von
Homogenitatsprifungen. Hinweise zur Interpretation und Umsetzung dieser Empfehlungen
sind in dem Dokument ,Durchfiihrung und Auswertung von Homogenitatsuntersuchungen
nach 1ISO Guide 35" enthalten. Weitergehende Verfahrensanweisungen werden — soweit
erforderlich — in der QM-Dokumentation der betreffenden OE festgelegt.

5.4  Stabilitatsprufung

Bei einem ZRM muss sichergestellt sein, dass die zertifizierten Werte bis zum Ablauf der im
Zertifikat angegebenen Verwendungsfrist (,Haltbarkeitsdatum®) gelten. Diese Gultigkeit be-
zieht sich auf ungeoffnete Verpackungseinheiten bei sachgerechter Lagerung; nach Offnung
besteht keine Gewdahrleistung fur die Stabilitat.

Bei der Stabilitatsprifung wird die zeitliche Anderung der zertifizierten Kennwerte Giber an-
gemessene Zeitraume — ggf. in Abhangigkeit von stabilitdtsrelevanten Parametern wie der
Lagertemperatur — untersucht. Im Ergebnis der Messdatenauswertung wird/werden

o festgestellt, ob und in welchem Ausmal’ das Material Instabilitdt aufweist

¢ die Bedingungen fir Lagerung und Versand festgelegt

¢ ein (vorlaufiges oder endgtiltiges) Haltbarkeitsdatum festgelegt

Die Vorgehensweise bei der Stabilitatsprifung entspricht den Empfehlungen des ISO Guide
35 und geht teilweise erheblich Uber diese Empfehlungen hinaus.

Abweichend von den Empfehlungen des ISO Guide 35 wird die Unsicherheit der Stabilitats-
messungen in der Regel nicht als zusatzlicher Unsicherheitsbeitrag (uys / Usts) in die Un-
sicherheit der zertifizierten Werte eingerechnet sondern bei der Festlegung des Haltbarkeits-
datums berucksichtigt.

Ebenfalls abweichend von den Empfehlungen des ISO Guide 35 werden Materialien, die
signifikante Instabilitat aufweisen, nicht zwangslaufig verworfen. Sofern die Instabilitat
kontrollierbar ist, d.h. wenn Uber einen verninftigen Zeitraum eine hinreichend genaue
Prognose der zeitlichen Anderung der zertifizierten Werte gegeben ist, konnen auch solche
Materialien zertifiziert werden.

Eine ausfuhrliche Begrindung und Beschreibung der Vorgehensweise wird in dem Doku-
ment ,CRM stability testing policies scrutinised” und in der Publikation , Stability testing in an
integrated scheme* gegeben.

Hinsichtlich der Stabilitat wird folgende Fallunterscheidung zugrunde gelegt:
o Stabilitdtsklasse 1: Materialien, deren Stabilitat (hinsichtlich der zertifizierten Kennwerte)

unter den vorgesehenen Lager- und Beforderungsbedingungen tiber den vorgesehenen
Verwendungszeitraum nach Expertenauffassung evident ist.
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e Stabilitdtsklasse 2: Materialien, fur deren Stabilitat keine Evidenz besteht, bei denen
jedoch keine signifikante Instabilitat festgestellt wurde.

o Stabilitdtsklasse 3: Materialien, bei denen eine signifikante Instabilitat festgestellt wurde,
wobei jedoch die Kinetik (Einflussfaktoren, Zeitgesetz) ungeklart ist.

o Stabilitdtsklasse 4: Materialien, bei denen eine signifikante Instabilitat festgestellt wurde,
und bei denen die Kinetik (Einflussfaktoren, Zeitgesetz) geklart ist.

Bei Materialien der Stabilitdtsklasse 1 wird in der Regel keine Stabilitatsprifung
durchgefuhrt.

Bei Materialien der Stabilitatsklasse 4 werden die betreffenden zertifizierten Werte als
Funktion der Zeit angegeben.

Materialien der Stabilitatsklassen 2 und 3 werden in gleicher Weise behandelt, d.h. es wird
kein grundsatzlicher Unterschied gemacht, ob die bei der Stabilitatsprifung festgestellten
zeitlichen Anderungen signifikant oder nicht signifikant sind. In jedem Fall wird der ermittelte
Trend (zeitliche Anderung) einschlieRlich des betreffenden Vertrauensintervalls (einseitig,
Vertrauensniveau 95 %) auf das Haltbarkeitsdatum hochgerechnet. Das Mindesthaltbarkeits-
datum ergibt sich aus der Forderung, dass die hochgerechnete Abweichung von einem
zertifizierten Wert hochstens gleich der erweiterten Unsicherheit des zertifizierten Wertes
sein darf. In der Regel wird bei der Festlegung des Haltbarkeitsdatums ein Sicherheitszu-
schlag eingerechnet.

Die Stabilitatsprifung gliedert sich in zwei Phasen:

o umfassende Stabilitdtsuntersuchung im Vorfeld der Zertifizierungsmessungen

e erganzende Stabilitdtsuntersuchungen bis zur Freigabe des ZRM

Zusétzlich erfolgt eine laufende Stabilitatsiiberwachung (nur bei Materialien der Klassen 2
und 3) bis zum vollstédndigen Verkauf des ZRM.

Bei der umfassenden Stabilitdtsuntersuchung werden die in Betracht kommenden Degra-
dationsmechanismen und die betreffenden Einflussfaktoren (insbes. die Lagertemperatur)
bertcksichtigt. Bei voraussichtlichem Temperatureinfluss auf die Stabilitdt werden Proben
bei unterschiedlichen Temperaturen gelagert, und der Temperatureinfluss wird mit Hilfe
eines geeigneten Modells abgeschétzt (modellbasierte Auswertung).

Bei den erganzenden Stabilitatsuntersuchungen werden Proben nach weiterer Lagerung
untersucht, um die Gultigkeit der aus der umfassenden Untersuchung abgeleiteten Prog-
nosen zu prufen. Ggf. werden die vorlaufig festgelegten Haltbarkeitsdaten revidiert.

Die laufende Stabilitatsiberwachung bis zum vollstéandigen Verkauf des ZRM wird in
Abschnitt 7.2 behandelt.

Bei der Planung und Durchfiihrung der Stabilitdtsuntersuchungen muss die Vergleichbarkeit
der Messergebnisse an Proben unterschiedlicher Lagerdauer sichergestellt werden.
Geeignete MalRnahmen sind u.a.:

e isochrone Versuchsdurchflihrung

¢ Driftkontrolle und ggf. Driftkorrektur der Messungen

Anmerkung: Isochrone Versuchsdurchfiihrung bedeutet, dass alle bei unterschiedlichen Bedingungen tber
teilweise unterschiedliche ZeitrAume gelagerten Proben gemeinsam in einer Messreihe unter
Wiederholbedingungen untersucht / analysiert werden (siehe 1ISO Guide 35 und die dort zitierte Literatur).
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Fur die Aussagekraft der Stabilitdtsuntersuchung sind die Stabilitédt und die Prézision des
Messverfahrens von entscheidender Bedeutung, wahrend die Richtigkeit nur untergeordnete
Bedeutung hat.

Der ISO Guide 35 enthalt allgemeine Empfehlungen zur Durchfiihrung und Auswertung von
Stabilitatsprufungen. Hinweise zur Interpretation und Umsetzung dieser Empfehlungen sind
in dem Dokument ,,CRM stability testing policies scrutinised” und in der Publikation ,Stability
testing in an integrated scheme* enthalten. Weitergehende Verfahrensanweisungen werden
— soweit erforderlich — in der QM-Dokumentation der betreffenden OE festgelegt.

55 Zertifizierungsmessungen
Die Vorgehensweise bei der Durchfiihrung der Zertifizierungsmessungen entspricht den
Empfehlungen des ISO Guide 35.

Fur die Ermittlung der zertifizierten Kennwerte kommen folgende Strategien in Betracht:
(a) BAM-interne Zertifizierung an einem Messplatz
(b) BAM-interne Zertifizierung an mehreren Messplatzen

(© Zertifizierung im Ringversuch mit externen Partnern

Anmerkung: Auch bei der gezielten Herstellung von ZRM mit definierten Kennwerten resultieren die zertifizierten
Kennwerte in der Regel aus Messungen (z.B. aus Wagungen). Deshalb lassen sich solche Strategien unter Punkt
(a) einordnen.

Fur Zertifizierungsmessungen dirfen nur validierte Messverfahren eingesetzt werden. Von
Sonderfallen abgesehen, ist die Richtigkeit die entscheidende Verfahrenskenngrolie.
Daruber hinaus gelten fiir die eingesetzten Messverfahren folgende allgemeine Anforde-
rungen:

(a) BAM-interne Zertifizierung an einem Messplatz:

¢ vollstandige messtechnische Ruckfiihrung

o vollstdndiges Messunsicherheitsbudget

¢ erfolgreiche Teilnahme an Vergleichsmessungen mit anderen Instituten

(b) BAM-interne Zertifizierung an mehreren Messplatzen:
o vollstandige messtechnische Ruckflhrung
¢ vollstandiges Messunsicherheitsbudget

(c) Zertifizierung im Ringversuch mit externen Partnern:
o vollstdndige messtechnische Ruckflhrung

Abgesehen von der Zertifizierung an einem einzigen Messplatz (vorzugsweise mit einem
sog. ,primaren Messverfahren®) sollten mehrere, méglichst unabhangige Messverfahren ver-
wendet werden, um ggf. systematische Messabweichungen zu erkennen und auszugleichen.

Bei der Zertifizierung von verfahrensspezifischen KenngrofRen wird ein vorab festgelegtes, in
der Regel genormtes Messverfahren eingesetzt. In diesem Fall ist die Kenngréf3e durch das
Messverfahren definiert, und Riuckfihrung auf die Prifnorm ersetzt die messtechnische
Ruckfuhrung. Das bedeutet: alle Teilnehmer an der Zertifizierung mussen strikt nach der
betreffenden Norm arbeiten.

Der ISO Guide 35 enthélt allgemeine Empfehlungen zur Versuchsplanung und Durchfiihrung
von Zertifizierungsmessungen. Weitergehende Verfahrensanweisungen werden — soweit
erforderlich — in der QM-Dokumentation der betreffenden OE festgelegt.
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5.6  Auswertung der Messergebnisse

Die Vorgehensweise bei der Auswertung der Zertifizierungsmessungen entspricht den
Empfehlungen des ISO Guide 35. Ein zentraler Punkt ist die GUM-konforme Ermittlung und
Angabe der Unsicherheit der zertifizierten Werte.

Zertifizierungsmessungen werden in der Regel in der BAM ausgewertet. In Sonderfallen
werden externe Experten herangezogen.

BAM-interne Zertifizierungsmessungen werden unter Verwendung der Auswertungsmodelle
und Unsicherheitsbudgets der jeweiligen Messungen ausgewertet. Bei Verwendung
mehrerer Messverfahren erfordert das eine Zusammenfihrung der verschiedenen Aus-
wertungsmodelle und Unsicherheitsbudgets. Grundlage fur die Auswertung ist die modell-
basierte Vorgehensweise des GUM.

Zertifizierungsmessungen im Ringversuch werden in der Regel mit einschlagigen
statistischen Methoden unter Verwendung entsprechender Computerprogramme
ausgewertet [z.B. SoftCRM V. 1.2.2 (Nachfolger des friheren BCR-Programms) und
SYSTAT V. 8.0 (SPSS Inc. 1998)].

Bei Batchzertifizierungen ist bei der Ermittlung der Unsicherheit der zertifizierten Kennwerte
ein Beitrag der Inhomogenitat zwischen den Verpackungseinheiten (uy,) einzurechnen.

Der ISO Guide 35 enthélt allgemeine Empfehlungen zur Auswertung von Zertifizierungs-
messungen. Weitergehende Verfahrensanweisungen werden — soweit erforderlich — in der
QM-Dokumentation der betreffenden OE festgelegt.

6 Dokumentation und Freigabe

6.1 Zertifizierungsbericht
Die Entwicklung eines ZRM wird in einem Zertifizierungsbericht umfassend dokumentiert.
Dabei sind mindestens folgende Punkte zu behandeln:
e Herstellung und Konfektionierung
einschlieBlich Angaben zur Verwendung und Lagerung
¢ Homogenitatsprifung
einschliellich betreffender Unsicherheitsabschatzung und Ermittlung der
Mindestprobengréfe
o Stabilitatsprifung
einschlieB3lich Bestimmung des Haltbarkeitsdatums und Festlegung der Lager- und
Transportbedingungen
e Zertifizierungsmessungen
einschlieB3lich Teilnehmer, Messverfahren und Messergebnisse
e Auswertung der Zertifizierungsmessungen
einschlieB3lich Ermittlung der zertifizierten Werte und ihrer Unsicherheit
e Ruckfuhrung der zertifizierten Werte

Anhang C enthélt ein Muster fir die Gliederung von Zertifizierungsberichten.
Bei ZRM, die gemeinsam mit Partnern herausgegeben werden (z.B. EURONORM-ZRM oder
ERM), sind die Vereinbarungen zu den Angaben in Zertifizierungsberichten zu

bertcksichtigen.

Zertifizierungsberichte werden Kunden fiir die betreffenden ZRM auf Anfrage zur Verfiigung
gestellt. FUr ausgewahlte ZRM werden die Zertifizierungsberichte auch ins Internet gestellt.
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6.2 Zertifikat

Die Angaben im Zertifikat entsprechen den Empfehlungen des ISO Guide 31. Die Richtlinie
RLB-3.5 enthéalt Hinweise zur Gestaltung von Zertifikaten (Anlage 2) und zur Kennzeichnung
von ZRM (Anlage 4).

Bei ZRM, die gemeinsam mit Partnern herausgegeben werden (z.B. EURONORM-ZRM oder
ERM), sind die Vereinbarungen zu den Angaben in Zertifikaten zu berticksichtigen.

Zertifikate werden in das Internet gestellt.

6.3 Behandlung im Zertifizierungskomitee

Entwirfe von Zertifikaten und Zertifizierungsberichten werden dem Zertifizierungskomitee zur
Stellungnahme vorgelegt. Die Beratung erfolgt auf einer Sitzung, zu der der Leiter des ZRM-
Projekts eingeladen wird.

Bei geringfuigigem Anderungsbedarf werden die Entwiirfe mit entsprechenden Korrektur-
auflagen verabschiedet und die Freigabe des ZRM (Unterzeichnung des Zertifikats)
empfohlen.

Bei erheblichem Anderungsbedarf wird eine umfassende Uberarbeitung der Entwiirfe und
Wiedervorlage vereinbart.

Bei Feststellung technischer Mangel, die die Gultigkeit der zertifizierten Kennwerte in Frage
stellen, werden Mafinahmen fir das weitere Vorgehen (z.B. ergdnzende Untersuchungen)
empfohlen.

Anmerkung: Das Zertifizierungskomitee kann auch zu jedem friiheren Zeitpunkt um fachlichen Rat gebeten
werden. Damit lassen sich ggf. umfangreiche Nachuntersuchungen vermeiden.

6.4 Freigabe des ZRM
Die Endfassungen von Zertifikaten und Zertifizierungsberichten werden dem betreffenden
Abteilungsleiter zusammen mit der Empfehlung des Zertifizierungskomitees vorgelegt.

Die Freigabe erfolgt durch Unterzeichnung des Zertifikats.

6.5 Etikett / Aufkleber
Die Mindestangaben auf Etiketten oder Aufklebern sind in der Richtlinie RLB-3.5, Anlage 2
festgelegt.

6.6 Metrologische Verwertung (CMC-Eintrage)

Zertifizierte Referenzmaterialien sind eines der wesentlichen Mittel fir die Weitergabe der
Messfahigkeit der BAM an Priflaboratorien und kdnnen dort fiir die messtechnische
Ruckfihrung von Prifergebnissen verwandt werden. Auf dem Gebiet der chemischen
Analytik wird diese metrologische Funktion der BAM-ZRM durch Aufnahme entsprechender
Eintrage in die internationale CMC-Datenbank beim BIPM unterstiitzt (siehe RLB-3.7).

Fur CMC-Eintrage kommen nur ZRM in Betracht, die folgende Bedingungen erfiillen:

(1) Die zertifizierten KenngréRen missen zu den vom CCQM betreuten Messgrofen ge-
horen (siehe http://kcdb.bipm.org — Appendix C, Sachgebiet Amount of Substance), d.h. sich
direkt oder indirekt auf die Messung von Stoffmengen beziehen. CMC-Eintrage fir andere
KenngroRen sind ggf. in Abstimmung mit der Physikalisch-Technischen Bundesanstalt
moglich.

(2) Die zertifizierten Werte missen im Wesentlichen auf der Messfahigkeit der BAM beruhen.
Das bedeutet:
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e Die Homogenitatsprifung (soweit erforderlich) wurde von der BAM oder unter
wesentlicher Beteiligung der BAM durchgefihrt.

o Die Stabilitatsprufung (soweit erforderlich) wurde von der BAM oder unter wesentlicher
Beteiligung der BAM durchgefihrt.

e Die Zertifizierungsmessungen wurden entweder vollstandig an der BAM durchgefuhrt,
oder (bei Zertifizierung im Ringversuch) die BAM hat am Zertifizierungsringversuch
teilgenommen, und die Ergebnisse der BAM stimmen mit den zertifizierten Werten im
Rahmen der jeweiligen Messunsicherheiten Uberein.

e Die Zertifizierungsmessungen wurden an der BAM oder nach Mal3gabe der BAM
ausgewertet.

(3) Fur die seitens der BAM eingesetzte(n) Messkapazitat (Messverfahren) muss die
erfolgreiche Teilnahme an internationalen Vergleichsmessungen (vorzugsweise
Ringversuchen des CCQM) nachgewiesen werden.

Vorschlage fur entsprechende CMC-Eintrage werden dem CCQM-Arbeitskreis der BAM
(,CCQM-Spiegel) unterbreitet. Das weitere Vorgehen wird in der Richtlinie RLB-3.7 sowie im
QM-Handbuch der Abteilung | (QMH-I-12.0) beschrieben.

7 Lagerung und Vertrieb

Die Vorgehensweise bei Lagerung und Vertrieb von Referenzmaterialien entspricht den
Empfehlungen des ISO Guide 34.

7.1 Lagerung

Referenzmaterialien sind — getrennt von Untersuchungsmaterial und Laborchemikalien — so
aufzubewahren, dass eine Beeintrachtigung ihrer Qualitat sowie Missbrauch oder Verlust
ausgeschlossen sind.

Sind besondere Lagerungsbedingungen (z.B. Kihlung) festgelegt, so muss deren Einhaltung
uberwacht und dokumentiert werden.

Die ggf. erforderlichen MaRnahmen fir den Arbeits- und Umweltschutz richten sich nach den
Gefahrlichkeitsmerkmalen (giftig, brennbar, explosionsgefahrlich, radioaktiv etc.).

Regelungen fir den Zugang zu R&umen und Einrichtungen, in denen ZRM gelagert werden,
sowie fir die Entnahme von ZRM werden in den Fachgruppen getroffen und dokumentiert.

7.2 Stabilitatsiberwachung

Bei Referenzmaterialien der Stabilitdtsklassen 2 und 3 (siehe Abschnitt 5.4) wird die Lang-
zeitstabilitat bis zum vollstéandigen Verkauf Gberwacht. Bei ZRM aus Batchzertifizierung
werden fiir diese Uberwachung in groReren Zeitabstanden Verpackungseinheiten aus dem
Vorrat entnommen und untersucht. ZRM aus Einzelzertifizierung erfordern ggf. besondere
MalRnahmen.

Werden bei der Stabilitatsiberwachung signifikante Abweichungen von zertifizierten Werten
festgestellt, so wird das betreffende ZRM fiur den Verkauf gesperrt und die bisherigen Kaufer
des ZRM informiert.

Werden bei der Stabilitatstiberwachung erheblich groRere Abweichungen festgestellt als auf
Grundlage der Stabilitdtsprifung prognostiziert (jedoch noch innerhalb des zertifizierten
Unsicherheitsbereichs), so besteht die folgende Alternative:

o Weiterverkauf mit eingeschrankter Verwendungsfrist oder

e Sperrung des ZRM fir den Verkauf.

In jedem Fall werden die bisherigen Kaufer des ZRM informiert und die Information per
Internet bekannt gemacht.
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Werden bei der Stabilitatsiiberwachung erheblich kleinere Abweichungen festgestellt als auf
Grundlage der Stabilitatsprifung prognostiziert, so kann die Verwendungsfrist verlangert
werden. Auch hiertiber werden ggf. die bisherigen Kaufer des ZRM informiert und die
Information per Internet bekannt gemacht.

7.3 Beratung und Vertrieb
Anfragen zu einzelnen Referenzmaterialien werden vorzugsweise vom Leiter des betreffen-
den ZRM-Projekts bzw. dem im Internet genannten Ansprechpartner beantwortet.

Beschwerden tber ein Referenzmaterial werden vom Leiter des ZRM-Projekts bzw. dem im
Internet genannten Ansprechpartner in Abstimmung mit dem betreffenden Fachgruppenleiter
beantwortet. Uber derartige Beschwerden sind Aufzeichnungen zu fihren.

Die Gewahrleistungsbedingungen fiir Referenzmaterialien stehen im Internet (www.bam.de >
Service > Webshop > AGB).

Beim Versand von Referenzmaterialien sind die Gefahrlichkeitsmerkmale nach Gefahrgut-
recht zu bericksichtigen.

Beim Vertrieb von Referenzmaterialien Uber einen Dritten (autorisierter Handler) sind die
diesbezuglichen Forderungen des ISO Guide 34 (Lager- und Versandbedingungen, Kunden-
listen) zu bericksichtigen.

Mitgeltende Dokumente

e RLB-3.5, Herstellung und Zertifizierung von Referenzmaterialien

e RLB-3.7, Wahrnehmung metrologischer Staatsaufgaben

e |SO Guide 31, Reference materials — Contents of certificates and labels (Ausgabe 2000)

¢ SO Guide 34, General requirements for the competence of reference material producers
(Ausgabe 2009)

e |ISO Guide 35, Reference materials — General and statistical principles for certification
(Ausgabe 2006)

¢ ISO/IEC Guide 43-1, Proficiency testing by interlaboratory comparison — Part 1:
Development and operation of proficiency testing schemes (Ausgabe 1997)

Sonstige Dokumente

¢ Durchfiihrung und Auswertung von Homogenitatsuntersuchungen nach ISO Guide 35
(2006, Noack)

o CRM stability testing policies scrutinised — Diskussionspapier fur den AK-RM
(2006, Bremser)

e W. Bremser, R. Becker, H. Kipphardt, P. Lehnik-Habrink, A. Topfer, Stability testing in an
integrated scheme*, Accreditation and Quality Assurance, 2006, Vol.11, p. 489 - 495

Hintergrundinformationen

o Referenzmaterialien in der BAM — Strategiedokument der BAM (2010, S. Recknagel, M.
Hedrich, U. Panne), Fundstelle: www.bam.de > Fachthemen > Referenzmaterialien

o BAM-Forschungsbericht 267 Metrologie in der Chemie an der BAM — Aktivitaten im
Rahmen der Meterkonvention (2004, W. Hasselbarth, Th. Steiger), Fundstelle:
www.bam.de > Service > Publikationen > Forschungsberichte (Online-Version)

Autoren: W. Hasselbarth, Th. Steiger, Abt. |

Beratung AG ,Umsetzung des ISO Guide 34*: 26.01.2006, 28.03.2006
Beratung AK ,Referenzmaterialien”: 14.02.2006

Freigabe AK ,Referenzmaterialien; 20.06.2006
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Anhang A: Abkirzungen

AGB
BCR

BIPM

CCQM

CIPM

CIPM MRA

CMC

CRM

ERM

EURAMET

Allgemeine Geschaftsbedingungen

vormalige Einrichtung der Européischen Kommission fir die Entwicklung von
Referenzmaterialien (Bureau Communautaire de Référence)

Internationales Buro fir MaR3 und Gewicht
(Bureau International des Poids et Mesures)

Beratendes Komitee der Meterkonvention fir Metrologie in der Chemie
(Comité Consultatif pour la Quantité de Matiére)

Internationales Komitee fur Mal3 und Gewicht
(Comité International des Poids et Mesures)

Multilaterales Abkommen zwischen den Mitgliedsstaaten der Meterkonvention
Zur gegenseitigen Anerkennung von nationalen Normalen, Kalibrier- und
Messzertifikaten nationaler Metrologieinstitute

(Mutual Recognition Arrangement)

Kalibrier- und Messfahigkeit
(Calibration and Measurement Capability, siehe Anhang C des CIPM MRA)

Zertifiziertes Referenzmaterial
(Certified Reference Material)

Eingetragenes Warenzeichen der ERM-Gruppe (BAM, IRMM, LGC)
(European Reference Material)

Dachorganisation der européischen Metrologieinstitute
(European Association of National Metrology Institutes)

EURONORM Arbeitsgemeinschaft des Europaischen Komitees fiir Eisen- und Stahlnormung

GUM

IEC

IRMM

ISO

LGC

OE
QM

RLB
ZRM

Leitfaden zur Angabe der Unsicherheit beim Messen
(Guide to the Expression of Uncertainty in Measurement)

Internationale Elektrotechnische Kommission
(International Electrotechnical Commission)

Forschungsinstitut der Europaischen Kommission in Geel (Belgien)
(Institute for Reference Materials and Measurements)

Internationale Organisation fir Normung
(International Organization for Standardization)

Forschungsinstitut des Vereinigten Konigreichs in Teddington
(vormals Laboratory of the Government Chemist)

Organisationseinheit (der BAM)
Qualitaitsmanagement
Richtlinienband (der BAM)
Zertifiziertes Referenzmaterial
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Anhang B: Flussdiagramm zum Ablauf eines ZRM-Projekts (Teil I)

Planungs-und Vorbereitungsphase

-~

-

Eingangsbewertung

(Einsatzgebiet, Bedarf, Bedeutung, Nutzen, Kompetenz, Kosten, ...)

nicht

OK

A 4

Festlegen der Anforderungen an ZRM
(Kennwerte und max. Unsicherheiten, Matrix, Form, ...)

>

|

Vorstellung beim Zertifizierungskomitee
mit Vorlage des ZRM-Planungsblattes

empfohlen

A 4

empfohlen
mit Anderungen L

-

Entscheidung BAM-ZRM oder ERM ]

v BAM-ZRM

Projekt durchfiihren
wie geplant

Projekt durchfiihren
mit empfohlenen
Anderungen

ERM

A

ERM-Spezifika berticksichtigen
(ERM-Planungsblatt, Dokumen-
tation, ...)

v

- Fortsetzung nachste Seite -

| nicht
( - . \ OK | -
Machbarkeitsprifung >
(Rohmaterial, Ressourcen, Partner, ...) J
&
oK | Typ B
N .| mehrere BAM-Mess-
Durchfihrungsplanung g
. platze
e Materialherstellung oder —beschaffung
o Aufbereitung und Konfektionierung
e Homogenitatsprifung Typ C
o Stabilitatsprifung .| Ringversuch mit
e Zertifizierungsmessungen externen Partnern
e Auswertung
. Festlegen der Aufgaben und Auswahl der Partner
T_yp A (Aufgabenverteilung, Methoden, Messparameter, ...)
ein BAM-Messplatz
P I
Kompetenzprifung der Partner
(bewahrter oder neuer Partner, RV-Teilnahme, QM, ...)
Kompetenz =~ -
erwiesen \ Kompetenz unklar
( BAM-Zertifizierungskomitee einschalten? ]
o | ia - _
Q v nein
g R Vergleichsmessungen durchfiihren
X "1 (Qualifizierungsmaterial wahlen, Vorgaben festlegen,
o Ringversuch durchfihren, ...)
N ®
c c
2 g
E o Auswertung Qualifizierungsringversuch
> w (Prifung Kompetenz der Partner und der Vorgabenerfiillung
@ )
< OK nicht OK
A 4 A 4 A 4 A\ 4
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Anhang B: Flussdiagramm zum Ablauf eines ZRM-Projekts (Teil Il)
I

Herstellen / Beschaffen des Ausgangsmaterials
(natirliche, gespikte, synthetische oder industrielle Materialien)

( -
Prufung der Eignung I nicht OK
(Kennwerte, Beschaffenheit, Lagerfahigkeit) J "
&
OK v

Aufbereitung und Konfektionierung
¢ Aufbereitung (Trocknen, Zerkleinern, Sieben, ...)
¢ Homogenisierung (Teilen, Mischen, ...)

¢ Konfektionierung (Verpackungsmaterial und —einheit, Abfiillung, Kennzeichnung)

I
Homogenitatsprufung erforderlich? ]

s

-

nein v ia

Homogenitatsprifung
(zwischen den und ggf. innerhalb der Einheiten,
Mindestprobengrofe festlegen)

I
resultierender Unsicherheitsbeitrag vertretbar?

( )

-
A 4 A 1a

[ Stabilitatsprufung erforderlich? ]

nein v ja
Stabilitatsprifung

(verschiedene Lagertemperaturen und -zeiten, isochrones Verfahren,
Driftkontrolle, Kurz- und Langzeitstabilitat, ...)

P
Auswertung Stabilitatsprifung ]

- v v v
signifikante Instabilitat keine signifikante In- signifikante Instabilitét,
und bekannte Kinetik stabilitat Kinetik unbekannt

I
P
Instabilitat akzeptabel? ]

-

Festlegen der Lagerbedingungen und maximalen Nutzungsdauer

|

- Fortsetzung nachste Seite -
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Anhang B: Flussdiagramm zum Ablauf eines ZRM-Projekts (Teil IlI)
I

Zertifizierungsmessungen

v v v

Typ A (ein BAM-Messplatz): Typ B (mehrere BAM-Mess- Typ C (Ringversuch mit

besonders qualifiziertes platze): mehrere unabhan- externen Partnern): mehrere

Messverfahren gige validierte und riickge- unabhéngige validierte und
fuhrte Verfahren (aul3er bei rickgefiuhrte Verfahren
verfahrensspezifischen (auRBer bei verfahrensspezifi-
KenngroRRen) schen Kenngrof3en)

A A

Ausrei3erermittlung und -diskussion

ia ia
( )
Nachmessungen erforderlich ?
(. _J
nein nein
A 4
modellbasierte Auswertung Auswertung mit einschlagigen
auf Basis der Messunsicherheitsbudgets, Be- statistischen Methoden
ricksichtigung eines Inhomogenitétsbeitrags zur Ringversuchsauswertung (Ver-

wendung entsprechender Computer-
programme), Berticksichtigung eines
Inhomogenitatsbeitrags

[ Priufung der Merkmalswerte und deren Unsicherheiten ]—

OK fraglich
- A ~ hein
nur einzelne Merkmalswerte —’-
betroffen?
\§ J
ja
\ 4
( . ey . \ H
als nicht zertifizierter Wert nein
verwendbar oder verzichtbar? ’
g J
ja

- Fortsetzung nachste Seite -
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Anhang B: Flussdiagramm zum Ablauf eines ZRM-Projekts (Teil V)
l

Zertifizierungsbericht und Zertifikat
o Zertifizierungsbericht (nach Muster Anhang C zum BAM-RM-Leitfaden)
o Zertifikat (nach Muster Anlage 2 zu RLB-3.5 und ISO Guide 31)

yY
[ Behandlung im Zertifizierungskomitee ]
A 4 A 4 A
kein oder nur geringfiigiger technische oder erheblicher Anderungs-
Anderungsbedarf grundsatzliche Mangel bedarf

p
BAM-ZRM oder ERM? ERM Behandlung im ERM-TC und ERM-Panel ]

BAM-ZRM OK nicht OK
A 4

Herstellung von Etiketten und Aufklebern
(gemaR Muster Anlage 2 zu RLB-3.5,
Besonderheiten bei speziellen ZRM beachten)

l

A

- Fortsetzung nachste Seite -
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Anhang B: Flussdiagramm zum Ablauf eines ZRM-Projekts (Teil V)

Lagerung und Vertrieb

Festlegung des Verkaufspreises mit BAM-Z

Marketing und Information

o BAM-Webshop

ZRM-Katalog der BAM

Datenbank COMAR

RM-Internetseiten der BAM (RM-News)
Beratung zu speziellen ZRM auf Anfrage

Lagerung

(Einhaltung besonderer Lagerbedingungen ggf.
kontrollieren; Zugangsreglung beachten,
Bestandskontrolle)

Ve

Stabilitatstiberwachung notwendig? 1 nein

keine Stabilitatsprifung

ja

A 4

Stabilitatsprifung
Langzeitstabilitét iberwachen

A 4 A

keine signifikante signifikante
Abweichung vom Abweichung vom
zertifizierten Wert zertifizierten Wert

s

-

Vergleich mit Stabilitatsprognose

A 4 \ 4

\ 4

Stabilitét erheblich Stabilitéat im Rahmen
besser als Prognose der Prognose

Stabilitat schlechter
als Prognose
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