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REFERENCES MATERIALU
IZVELE UN LIETOSANA

LATAK noradijumi laboratorijam
un vertetajiem
Kopsavilkums

Latvijas Nacionalais akreditacijas birojos ir izdevis dokumentu LATAK - D.034 “MériSanas un
testéSanas iekartu izsekojamiba lidz nacionaliem un starptautiskiem etaloniem”. LATAK
noradijumi “References materidlu izvéle un lietoSana” ir &1 dokumenta pielikums. Sie
noradijumi ir izstradati balstoties uz dokumenta projekta EEE/RM/062, EA/LC (01) 08
“References materialu izvéle un lietoSana” bazes.

éajé dokumenta apskatiti noradijumi vértétajiem un testéSanas laboratorijam par references
materialu (RM) testéSanas proceddras. RM korekta lietoSana ir batiska LVS EN ISO/IEC
17025 prasibu dala, lai noteiktu izsekojamibu lidz Starptautiskai mérvienibu sistémai (Sl),
meérijuma nenoteiktibas novéertéSana, testeSanas metozu validéSana, iekartu kalibréSana. Ka
sekas tam, vertétaji pievérs uzmanibu novertésanas, atkartotas novertéSanas un uzraudzibas

procediras jautajumam par RM lietoSanu laboratorija ikdienas darba.
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0. IEVADS

References materiali ir svarigs lidzeklis, lai realizétu mérijuma kvalitates
vairakus viedokl|us un tiek lietoti metodes un mérijumu validéSanai, mérijuma
nenoteiktibas novértéSanai, apmacibai un kvalitates vadibas un kvalitates
nodrosinasanas nolukiem.

Dazada veida references materiali ir nepiecieSami dazadam funkcijam.
Pieméram, sertificéts references materials batu vélams metodes validéSana,
bet darba limena references materials butu piemérots kvalitates vadiba.

1. REFERENCES MATERIALU VEIDI

RM tiek lietoti, lai atbalstitu meérjumus saistitus ar kimisko sastavu,
biologiskam, kliniskam, fizikalam, inzeniertehniskam Tpasibam un dazadas
jomas, tadas ka garSa un smarza (skatit ILAC — G 12 : 2000). Tie var but
raksturoti pec “ldentitates” (pieméram, kimiska struktira, Skiedras tips,
mikrobiologiskas sugas utt) vai péc “ipaSibas vertibas” (pieméram,
noteiktas kimiskas vielas daudzums, cietiba utt).

Dazi visparigi sastopamie references materialu veidi ir sekojosi:

1. Tiras vielas raksturotas péc Kkimiskas firlbas un/vai ZzZimju
piemaisijumiem.

2. StandartSkidumi un gazu maisijumi, biezi pagatavoti gravimetriska
veida no tiram vielam un lietoti kalibréSanas nolukiem.

3. Matricas references materiali, raksturoti pec noteiktu Kimisko
sastavdalu galveno, mazakuma vai zZimju sastava. Sadus materialus var
pagatavot no matricam, kuras satur intreséjoSas sastavdalas vai
pagatavojot sintétiskus maisijumus.

4. Fizikali kimiskie references materiali, kuri raksturoti péc ipaSibam
tadam ka kuSanas punkts, viskozitate un optiskais blivums.

5. References objekti vai artefakti, kuri raksturoti péc funkcionalam
ipasibam tadam ka garSa, smarza, oktana skaitlis, uzliesmosSanas punkts
un cietiba. Sis veids ietver ari mikroskopijas paraugus, kuri raksturoti péc
ipasibam, kuras svarstas no Skiedras tipa lidz mikrobiologiskam sugam.
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2. REFERENCES MATERIALU KLASIFIKACIJA

ISO atzist divas materialu klases, tas ir, “sertificéti references materiali”
(SRM) un “references materiali” (RM). SRM péc definicijas ir izsekojami lidz
precizai méervienibas, kada ipaSibas vertibas tiek izteiktas, realizacijai. Katra
ipasibas vértibu pavada nenoteiktiba pie noteikta ticamibas limena. RM ir
materiali, kuru 1pasibu vértibas ir pietiekami homogénas un labi izskaidrotas,
lai varétu izmantot aparaturas kalibréSanai, mériSanas metodes novértésanai
vai vértibas pieskirSanas materialiem.

Lielakai dalai kimisko references materialu, kuri razoti pirms 1990 gadiem,
meérjuma nenoteiktibas vertibas, kuras deva razotajs Skiet nav tikuSas
novértétas péc jaunajam ISO ieteiktajam proceduram [6,7]. Patiesa
nenoteiktiba varéetu but sagaidama lielaka ka noteikta par koeficientu no 2
lidz 3, kur tikai laboratorijas precizitates meérijumi tiek izmantoti un ar mazaku
reizinataju, kur sertifikacija ieklautas rinda validetu metozu vai vairakas
laboratorijas. Bez tam dazi pardotie ka SRM ir bez noteiktas izsekojamibas.

Sekojosas references materialu klases ari tiek ieklautas:

Primarie references materiali
Sekundarie references materiali Nenoteiktibas samazinasanas

Laboratorijas vai darba references
materiali

Tiek izmantotas ari citas terminologijas, ka NIST Standarta References
Materiali un ir tikusi ieteikta klasifikacija pamatojoties uz izsekojamibas ldz
Sl pakapi [8].

Starptautiski atzita kvalitates atziSanas sistéma, lai nodrosinatu RM razotaju
kompetenci (pamatojoties uz ISO Guide 34 un atsauci 10) paSlaik tiek
noteikta. Lietotajiem vajag, tadejadi, buat uzmanigiem un meklét skaidrus
kvalitates pieradijumus un materialu izsekojamibu no piegadatajiem ka tas
aprakstits talak.

3. REFERENCES MATERIALU IZSEKOJAMIBA

References materiali ir svarigi lidzekli lai parnestu merijuma pareizibu
starp laboratorijam un , kur tas ir iespejams, jabut izsekojamiem lidz Sl

Metozu hierarhija, kuras lieto ipaSibu vértibas piesSkirSanai un pat, ja tas nav
noteiktas, to izsekojamiba var tikt aprakstita sekojosi:
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MeriSanas metode Izsekojamiba

Primara metode Sl

Metode ar zinamu Sl/Starptautiskais standarts
standartk|udu

Neatkariga (as) metode (es) Konkrétas metodes

Starplaboratoriju Konkrétas metodes
salidzinasSana

Dazreiz lieto sertifikaciju proceduru kombinaciju, tadu ka konsensusa
vertiba ieguta starplaboratoriju salidzinasana, kur primaras metodes tika
lietotas. Ja nav formali noteiktas izsekojamibas, var but nepiecieSams
lietotajam izdarnt spriedumu par netieSu izsekojamibu, balstoties uz
sertifikacijas datiem, kuri pieejami protokolos un tehniskaja literatura. Svarigi
ir nodrosinat, ka kimiska mijiedarbiba un matricas efekti ir adekvati adreséti
verSoties pie abam vertibbam - sertificétas vértibas un tas nenoteiktibas.
Nezinami sistematisko kludu limeni nav reti un dod ieguldijumu slikta
meérjumu salidzinaSana.

Izmantota references materiala ipasibas vértibas meérijuma nenoteiktiba
meériSanas procesa dos ieguldijumu gala merijjuma nenoteiktiba un
vajadzetu but 3 lidz 10 reizes mazakam ka prasita merijuma nenoteiktiba.
Katra RM 1pasSibas vértibas nenoteiktibas nepietiekama novértéSana protams
var tikt parnesta uz ménjumiem, kur RM tiek lietots.

4. REFERENCES MATERIALU PIEEJAMIBA UN IZVELE

Visparigi pieprasijums péc references materialiem parsniedz piedavajumu
materialu diapazona un pieejamibas izteiksmé. Reti ir iespéja alternativu RM
izvelé un lietotajam jaizvelas vispiemeérotako pieejamo materialu, Tadejadi ir
svarigi, ka lietotaji un akreditacijas institucijas izprot jebkurus izmantoto
references materialu ierobezojumus.

Ne visi materiali, ko lieto ka references materialus ir aprakstiti ka tadi.
PardoSana pieejamie reagenti ar dazadu tiribas pakapi, pardoSana matricas
materiali un produkti no pétijumu programmam biezi tiek lietoti ka etaloni vai
references materiali. Ja piegadatajs nedod sertifikacijas datus, ta ir lietotaja
atbildiba, lai novértétu pieejamo informaciju un uznemtos talaku raksturoSanu
ka piemeérotak. Noradijumi par references materialu pagatavosanu ir doti ISO
Guide 31, 34 un 35 un noradijumi par darba limena references materialu
pagatavosanu ir pieejami [12, 13].

Informacija par references materialiem ir pieejama no vairakiem avotiem.
COMAR datu baze (www.comar.bam.de) satur informaciju par vairak ka 10
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000 RM/SRM, pieeja kuriem var bit tieSa vai ar institGtu, kuri sniedz
padomus, palidzibu. Talaka informacija var tikt iegita no COMAR Galvena
sekretariata (Harry.Klich@bam.de). Padomdevéju pakalpojumi palidz
lietotajiem noteikt vajadziga materiala veidu vinu uzdevumiem un norada
piegadataju. Datu baze aptver references materialus, kuri pasreiz tiek
pilnveidota, ir sagatavojusas CITAC un ISO REMCO

5. REFERENCES MATERIALU LIETOSANA
(skatit art ISO Guide 32 un 33)
5.1. METODES VALIDESANA UN MERIJUMA NENOTEIKTIBA

Sistematiskas kludas (starpiba starp izmérito vértibu un patieso vértibu)
novertéSana ir metodes validéSanas visgrutakais elements, bet piemeéroti RM
var dot vertigu informaciju robezas saistita ar RM sertificétas vértibas
nenoteiktibu un validéjamas metodes nenoteiktibu. Lai gan izsekojama
sertificétas vertibas ir |oti vélamas, sistematiskas kludas starpibas
novertéSana starp divam vai vairak metodém var tikt noteikta lietojot mazak
stingrus sertificétus RM. Skaidrs, ka RM jabut metodes joma no matricas tipa,
analita koncentracijas utt. viedokla un ideala gadijuma vajadzétu testet tadu
RM skaitu, kas aptver visu metodes diapazonu, Tur, kur tiek inovértetas labi
zinamas metodes nelielas izmainas, var izmantot mazak stingrus
sistematiskas k|udas pétijumus.

RM replikatu menjumi, aptverot visu mainigo diapazonu, ko pielauj
validéjama metode, var tikt lietota, lai novértétu nenoteiktibu saistitu ar katru
sistematisko kludu, kuru parasti vajadzétu korigét [15].

Nenoteiktiba saistita ar RM vajadzetu but lielakai ka 1/3 lidz 1/10 no tas,
kas tiek prasita parauga merijumam.

5.2. METODES KOREKTAS LIETOSANAS PARBAUDE

Validetas metodes sekmiga lietoSana ir atkariga no tas korektas lietosanas,
attieciba uz operatora prasmi un iekartas, reagentu un etalonu piemérotibu.
RM var lietot apmaciba, retak lietotu metozu parbaudé un klumju
konstatéSana negaiditu ieguto rezultatu gadijuma.

5.3. KALIBRESANA

Parasti tiras vielas RM lieto metodes mériSanas posma kalibréSana. Citas
testéSanas metodes sastavdalas tadas ka parauga uzslégsana, atdaliSana un
atvasinasana, protams netiek ietverta un analita zudumi, piesarnosana un
traucétaju ietekme un ar to saistitas nenoteiktibas japievérSas ka dalai no
metodes validéSanas. Nenoteiktiba saistita ar RM firlbbas pakapi dos
ieguldijumu kopéja mérijjuma nenoteiktiba. Pieméram, RM sertificéts ka 99.9
% tirs, ar U (k2) 0.1 % rezultata dos nenoteiktibas komponenti 0.1 % kopéja
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merijuma nenoteiktibas budzeta zimju analizes gadijuma, Sis nenoteiktibas
limenis reti bus nozimigs, bet noteikSanas analizés, var but sagaidams
nozimigs.

Dazas citas metodes, tadas ka XRF analize, lieto matricas RM lai kalibrétu
pilnigi visu analitisko proceduru. Papildus tuvai matricas sakritibai analita
formai jabut vienadai parauga un RM, un analita koncentracijam RM jaaptver
tas parauga [11]. Noderiga informacija atrodama ISO Guide 32 un atsauceé 7.

5.4. KVALITATES VADIBA UN KVALITATES NODROSINASANA

RM vajadzetu but raksturotiem attieciba uz homogenitati, stabilitati un
sertificétu 1pasibu vertibu (am). Laboratorijas kvalitates kontrolei, tomeér,
pédéja prasiba var but samazinata, bet atbilstoSa homogenitate un stabilitate
ir bdtiska. Lidzigas prasibas lietojamas ta saucamiem “kvalitates
nodrosinasanas parbaudes paraugiem”, ko lieto, lai noteiktu mérjumu, kuri
izdariti dazadas laboratorijas, salidzinamibu (vai tas iztrGkumu). Prasmes
parbaudes gadijuma homogenitate ir bdtiska un paraugu stabilitate
meéginajuma laika skalas ietvaros janovérté un jakontrolé. Lai gan vélams,
prasmes parbaudes paraugiem ipasibu vertibu sertificeSanas izmaksas biezi
nelauj to izdarit un to vietd konsensusa vidéjas vertibas biezi tiek lietotas. Ka
sekas tam, biezi paliek kaut kadas Saubas attieciba par prasmes
noveértéSanas ticamibu. Tas ir tapéc ka, lai gan konsensusa datu komplekta
vidéjais ir ar vértiba “lielakais vairums” nav nepiecieSami korekts un ka sekas
vertibas satur dazus neatklatus nenoteiktibas elementus. Prasmes parbaudes
datu interpretacija tadejadi ir nepiecieSams realizét ar piesardzibu.

6. REFERENCES MATERIALU PIEMEROTIBAS
NOVERTEJUMS

Galvenie kvalitates parametri saistiti ar sertificeto vertibu un ticamiba
nenoteiktibas novértejumam. Nenoteiktibas budzetam vajadzétu tikt
novértetam lietojot ISO pieeju [6, 7]. Sertifikacijas datiem vajadzétu but
noteiktiem kopa ar paplasinato nenoteiktibu lietojot parklasanas faktoru k =
2, kas dod apmeram 95 % ticamibas limeni.

Pilni nenoteiktibas dati biezi nav pieejami un ir nepiecieSams aplikot citus
kvalitates kriterijus.

Protokols par RM piemerotibas noveéertéeSanu ir dots 1. ziméjuma.
Lietotajam janovérté piemérotibu un atbilstibu nolukiem katru RM, balstoties
uz pasutitaja un analitiskam prasibam.

Faktorus, kurus jaapluko, ir sekojosi:

1. References materialu piemeérotiba ir atkariga no analitiskas specifikacijas
detalam. Matricas ietekme un citi faktori tadi ka koncentraciju diapazons
var but daudz svarigaks ka sertificétas vértibas nenoteiktiba, ka tas
detalizéts [11]. Apskatamie faktori ietver:
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. mérlielums (analits);

. meérijumu diapazons (koncentracija);

. matricas atbilstiba un iesp&jamie traucétaj;

. parauga lielums

. homogenitate un stabilitate

. meérijumu nenoteiktiba

. sertifikacijas procedulras (mérsana un statistika)

2. Sertifikacijas un nenoteiktibas datu ticamiba, ieskaitot galveno proceduru
atbilstibu ISO Guide 35 un citam ISO prasibam [6,7].

3. Razotaja un materiala izsekojamibas pieraksts. Pieméram, kad lietotais RM
tiek paklauts starplaboratoriju salidzinasanai, parbaudits ar dazadam
metodém, vai ir lietoSanas pieredze rinda laboratoriju gadu gaita.

4. Sertifikata un parskata atbilstoSi ISO Guide 31 pieejamiba

5. References materialu razosanas atbilstiba kvalitates standartu tadu ka ISO
Guide 34, ISO/IEC 17025 vai ILAC G12, 2000 prasibam. Atbilstibai ieteicams
vajadzetu pieradit ar treSas puses novertéjumu.

Visas vai dazas no Sim prasibam var tikt detalizétas pasutitaja un analitiskaja
specifikacija, bet biezi tas var buat nepiecieSams analitikim, lai izmantotu
personigo spriedumu. Galu gala, kvalitate nav nepiecieSams vienadot ar
mazu nenoteiktibu un atbilstibu nolukam kriteriji vajag lietot.

6.1. SERTIFIKATI UN ATBALSTOSIE PROTOKOLI

Ideala gadijuma, jabut pieejamiem sertifikatiem atbilstosiem ISO Guide 31
un zinojums, kas aptver raksturoSanas, sertifikacijas un statistiskas
analizes proceduras, atbilstosi ISO Guide 35. Tomér, daudzi RM, it sevisSki
vecaki materiali un materiali, kas nav 1pasi razoti ka RM, var pilniba nesakrist
ar ISO Guide 31 un 35. Alternativi, lidzvértiga informacija vienalga kada veida
ta ir pieejama, kas dod ticamus atbilstibas pieradijumus var tikt uzskatiti par
pienemamiem. Pieméri ietver sekojoSo: tehniskos zinojumus, pardoSanas
specifikacijas, raksti no zurnaliem vai zinatnisko konferenCu zinojumi un
sarakste ar piegadatajiem.

6.2. REFERENCES MATERIALU PIEMEROTIBAS NOVERTESANA

Laboratorijam jabut spejigam izskaidrot un attaisnot visu RM izveles
pamatus un protams jebkuru spriedumu nelietot RM, kuri ir pieejami. Ja
trakst ipasas informacijas, nav iespéjams novértét RM kvalitati. Stingriba ar
kadu noveéertéSanu nepiecieSams vadit ir atkariga no merijjumu
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kritiskuma, tehnisko prasibu limena un konkreta RM sagaidamas
ietekmes uz merijumu ticamibu. Tikai kur RM izvéle var but sagaidams
nozimigi ietekmé mérijumu rezultatus ir nepiecieSama regulara piemérotibas
novértésana.

7. LABOBATORIJA PAGATAVOTI (IN-HOUSE) REFERENCES
MATERIALI

Augstas kvalitates RM ir prasosi un dargi, lai razotu un ja meteriali ir pieejami
no citiem avotiem, nav normali rentabli laboratorijam izgatavot tos pasam.
Tomer tas var bt nepiecieSams, ir pieejami Noradijumi [12,13], lai palidzétu
nespecialai laboratorijai pagatavot pasai savus RM. Dazi no galvenajiem
jautajumiem, kurus nepiecieSams apskatit ir: materialu izvéle(piemerotiba,
dabisks materials pret piedevam, materiala pagatavoSana utt.),
homogenitates testéSana, sagatavoSana un iepakoSana (homogenitate,
piesarnoSana, stabilitate utt.), stabilitates testéSana, sertifikacijas pétijumi,
nenoteiktibas novértéSana, dokumentacija un kvalitates nodrosinajums,
sertifikacijas apstiprinajums, uzglabasana, sadaliSana un rezerve.

8. DARBIBA AR REFERENCES MATERIALIEM
LABORATORIJA

Laboratorijai jabut procedurai par drosu rikosanos ar RM, to transportésanu,
uzglabasanu un lietoSanu, lai novérstu piesarnosanos vai sadaliSanos un lai
aizsargatu to integritati [16]. Laboratorijai jauztur aktualizéti pieraksti par RM
izlietoSanu.

9. DEFINICIJAS

KalibreSana [1]: operaciju kopums, kas pie noteiktiem nosacijumiem
konstaté sakaribu starp meérlidzekla vai mérsistéemas
uzraditam vertibam, materiala meéra vai references
materiala vértbam un atbilstoSam veértibam, kuras
reproducétas no etaloniem.

Sertificets references materials [1]: References materials, kuram izdots
sertifikats, ka ta viena vai vairakas raksturojosas vértibas
ir sertificétas saskana ar proceduru, kas pierada precizu
tas  mervienibas  izsekojamibu, kada izteiktas
raksturojosas veértibas, un katra sertificéta vértiba dota
kopa ar nenoteiktibu pie noteikta ticamibas limena.

Primara metode [2]: Primarametode ir metode, kurai ir visaugstakie
metrologiskas kvalitates, kuras darbibas var tikt pilniba
aprakstitas un saprastas un kuram pilnigu nenoteiktibas
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izklastu var uzrakstit SI meérvienibu terminos. Primara
tieSd metode meéra nezinamo vertibu bez atsauces uz
tada pasa lieluma etalonu. Primara dalas metode méra
attiecibu nezinamam pret tada pasa lieluma etalonu; tas
darbibai jabat pilnigi aprakstitai ar mérijuma
vienadojumu. metodes, kuras identificetaska potencialas
primaras metodes ir: izotopu atSkaidiSanas mass-
spektrometrija; gravimetrija, aptverot gravimetriskus
maisijumus un “gravimetrisko analizi”: titrimetrija;
kulonometrija; sasalSanas punkta samazinasanas
noteikSana; diferenciala skanéjosa kalorimetrija un
kodolu magnetiskas rezonanses spektroskopija. Citas
metodes tadas ka hromatografija, kurai ir plasa lietoSana
organiska kimiska analizé ari ir tikusi ieteikta.

References materials (RM) [1]: materials vai viela, kurai viena vai vairakas
raksturojosas veértibas ir pietiekami viendabigas un labi
noteiktas, lai lietotu aparatiras kalibréSanai, mérisanas
metodes novértéSanai vai materialu vértibu noteikSanai.

Izsekojamiba [1]: Spéja saistit mériSanas rezultatu vai etalona vertibu ar
noteiktiem  etaloniem, parasti nacionalajiem vai
starptautiskajiem etaloniem, nepartraukta salidzinajumu
kéde ar noteiktam nenoteiktibam.

Merijjuma nenoteiktiba [1]: Ar mérjuma rezultatu saistits parametrs, kas
raksturo ta vertibun izkliedi, kuru var pamatoti attiecinat
uz merlielumu.

Validesana [3]: Ar objektivas liecibas parbaudi un nodroSinasanu ieguts
apstiprinajums, ka Ipasam paredzétajam lietojumam
uzstaditds atseviskas prasibas ir izpilditas. Metodes
validéSana formali nav definéta, bet ir pieejami
Noradijumi par So jautajumu [4].

10. GALVENAS PUBLIKACIJAS PAR REFERENCES
MATERIALIEM.

Sos noradijumus ir sagatavojusi ISO REMCO, starptautiska komiteja, kas
vada references materialu lietas:

. ISO Guide 30:1992 : Lietotie termini un definicijas saistiba ar
references materialiem

. ISO Guide 31:2000 : References materialu sertifikatu saturs

. ISO Guide 32:1997 : Kalibrésana kimiskaja analizé un sertificétu

references materialu lietoSana

. ISO Guide 33:2000 : Sertificétu references materialu lietoSana
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ISO Guide 34:2000 : Visparéjas prasibas references materialu razotaju
kompetencei

ISO Guide 35:1989 : References materialu sertifikacija — Visparéjie un
statistiskie principi

ISO/REMCO Document N 330 Sertificétu references razotaju saraksts.
Informacija no Task Group 3 “Promotion”

Citi noradijumi:

European Commission Document, BCR/48/93 (Dec 1994): Noradijumi
par BCR references materialu razoSanu un sertifikaciju

NIST Publication 260-100 (1993): Standarta references materiali —
Rokas gramata SRM lietotajiem

IUPAC “Oranza gramata” Rekomendacijas par references materialiem,
lai 1stenotu fizikali-kimiskas ipasibas. Redaktors K.N.Marsh, Blackwell
Scientific Publications, 1987

World Health Organisation (WHO). Noradijumi par pagatavosSanu,
raksturoSanu, starptautisku vai citu etalonu izveidoSanu un references
reagentiem biologiskam vielam, Technical Report Series No 800
(1990)
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PIELIKUMS A

1. ZIMEJUMS : REFERENCES MATERIALU PIEMEROTIBAS

NOVERTESANA

Analitiskas prasibas PEFIJY: dii”;?gfgioﬁili?éiﬁsmi Ne
pieejamas
Ja A
Salidzina  Butiska
informaciju 73 informacija
pieejama
Née
_ N& lerobeZoju-
Sertifikacijas procediras pieejamas — »| mi, bet RM ir
- Ja vislabak
ja ) pieejamie un
Ne _ | atbilst
Pilns nenoteiktibas novértéjums pieejams - Z_| minimalam
Ja prasibam NG
Ja
/ Né -
Tre$as puses verifikacija pieejama P2 Lt
Ja
as v

References materials piemérots

RM nav piemérojams. Jaizvélas cits
vai jasamazina prasibas
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