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Vazeni
Zpravodaje,

rok se srokem seSel a ja si vas opét dovoluji
pozdravit na prahu roku 2015. Nez se poohlédnu za
rokem minulym a pfedstavim naSe plany pro rok pravé
zacinajici, rad bych vam vSem touto cestou popial, aby se
pro vas letosni rok stal uspéSnym a spokojenym
V pracovnim i soukromém zivote.

Rad bych své hodnoceni minulého roku zacal
informaci, Ze po fijnovych volbach doslo ke zméné ve
vykonném vyboru. Doc. Plzék, jeden ze zakladateli Ceské
pobocky Eurachem, se rozhodl jiz nekandidovat a novou
¢lenkou vyboru jste zvolili Ing. Niznanskou. Zbyné¢k
Plzak si zaslouzi mé podékovani jako predsedy za vice
nez 20 let aktivni ¢innosti v Eurachemu, i mé osobni
podékovani za to, ze mé k praci pro Eurachem pied

&lenové EURACHEM-CR a  &tenafi
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10 lety pfemluvil. Proto jsem rad, Ze je i nadale ochoten
s Eurachem-CR spolupracovat, i kdyZz v omezené mife.
Jsem piesvédcen, ze Alena Niznanska nas vykonny vybor
posili po strance profesni a to i z toho divodu, Ze je oproti
¢lenlim vyboru z akademického prostiedi v kazdodennim
kontaktu s pracovniky laboratofi.

V minulém roce jsme po nemalém usili dokonéili
pteklad nového vydani nejvice pouzivaného dokumentu
Quantifying Uncertainty in Analytical Measurement. Ten
byl vydan jako KVALIMETRIE 19 a diky podpofe
UNMZ v ramci projektu PRM ho miizete ziskat za velmi
pfiznivou cenu objednanim podle instrukei na nasem
webu. Dale bych rad upozornil, Ze jsme zménili strategii
ve zpfistupiiovani starSich vydani KVALIMETRIE, ktera
jsou jiz vyprodana. Ta najdete ve formatu pdf zdarma
zptistupnéna ke Cteni na naSich webovych strankach. Jiz
nyni jsou k dispozici KVALIMETRIE 16 a 17. V roce
2014 se nam podafilo vydat tfi nové Metodické listy.
Jeden znich je vénovany pfistrojim v analytické
laboratofi z hlediska metrologie a zbyvajici dva jsou
preklady letakti Eurachem z oblasti zkouseni zpisobilosti
a metrologické navaznosti. Ve spolupraci s CIA jsme
uskutecnili na konci zafi seminaf vénovany referen¢nim
materialim, ktery byl jak ze strany ucastnikti, tak i ze
strany prednasejicich hodnocen velmi kladné. Podrobnosti
si mizete preCist vsamostatném pfispévku v tomto
vydani Zpravodaje. Ve spolupraci s CIA budeme na
ptipravé odbornych seminaii pokracovat i v budoucnosti.
Ve spolupraci s Ceskou spole¢nosti pro jakost
V podzimnich mésicich probéhl dalsi kurz ,,Management
kvality v chemické laboratofi“, opét vrozsahu 6 dni
prednasek a cviceni.

Nyni jiz k letosnimu roku. Ve dnech, kdy dostavate
do rukou toto Cislo Zpravodaje, zaCiname pracovat na
KVALIMETRII 20, coz bude pieklad 2.vydani The
Fitness for Purpose of Analytical Methods, které bylo
schvaleno na fijnovém zasedani Executive Committee a je
vénovano validaci metod. Anglicky original je jiz nyni
k dispozici na webovych strankach www.eurachem.org a
ptreklad do Cestiny provedeme v letosnim roce a ¢lenové
naSi organizace ho opét, predpokldddm na podzim,
dostanou zdarma. Ptipravujeme napln 21. dilu odbornou
vetejnosti velmi dobfe akceptovanych piirucek pro
laboratore — KVALIMETRIL. Probiha také pfiprava
nékolika Metodickych listd a na zdkladé¢ vyhodnoceni
dotaznikl od nasich ¢lenti hodlame vybrat téma pro dalsi
seminaf. V neposledni fadé bych chtél pfipomenout, ze i
vroce 2015 se budeme prubézné podilet na praci
odbornych skupin, technickych komisi a jednani Rady
4E-CZ.


http://www.eurachem.org/
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Eurachem-CR svou ¢&innosti bude i vtomto roce

napomocen a radd se s Vami setkdm nejen na naSich
odbornych akcich.

David MILDE

predseda EURACHEM-CR

2 Valné shromazdéni 2014,
vysledky voleb

Valné  shromazdéni  Eurachem-CR  probihalo
korespondencni formou od 1. 10. do 31. 10. 2014. Za
kazdého clena hlasovala jedna opravnénd osoba.
K ptedlozené zprave o ¢innosti vyboru, zprave predsedy a
zprave revizni komise nebyly zaslany zadné pfipominky.
V souladu se stanovami bylo zvoleno osm ¢lent nového
vykonného vyboru organizace, jsou to: RNDr. Vaclav
Cerveny, PhD., doc. Ing. Pavel Jano$, CSc., Ing. Eva
Klokoé¢nikova, RNDr. Pavel Kofinek, Ph.D., Ing. Alena
Niznanska, Ing. David Milde, Ph.D., prof. Ing. Miloslav
Suchanek, CSc. a Ing. Jan Vilimec. Byli rovnéz zvoleni
dva revizofi Ing. lvan Koruna, CSc. a Mgr. Monika
Kohlova. Na svém prvnim zasedani pak vybor zvolil
predsedou EURACHEM-CR Davida Mildeho do druhého
funkéniho obdobi. Clenové vykonného vyboru nejsou
zadnymi novacky v oblasti zabezpeCovani kvality
chemickych méteni a vét§ina z nich je odborné vefejnosti
dobfe znama, presto se budeme i nadale snazit o nalezeni
vhodnych nastupctl star$ich kolegti. Informace o sloZeni
vyboru muzete nalézt rovnéz na naSich webovych
strankach.  Véfime, Zze vykonny vybor Vv mirné
pozménéném sloZeni bude i nadale vykonavat svou praci
EURACHEM-CR a dalsich pracovnikii chemickych i
jinych laboratofi.

Jan Vilimec
tajemnik vyboru

3 Novy pokyn ISO GUIDE 80

V srpnu minulého roku vydala organizace 1SO
publikaci Komise pro referencni materialy ISO REMCO
Guide 80: Guidance for the in-house preparation of
quality control materials (QCMs). Diskuse nad timto
materialem trvala velmi dlouho, vzdyt prvni verse ISO
GUIDE 80 byla publikovana jiz v unoru 2011. Z této
verse  vychazel i  Eurachem-CR  pii  tvorbé
KVALIMETRIE 16. Nase snaha pfinaSet ¢lenim
Eurachem-CR aktualni informace v3ak nebyla piilis
uspésna, i kdyz ptislusnd kapitola v Kvalimetrii je
zpracovana spravné a nelisi se od soucasného vydani
(stabilita, homogenita). Prvni anglicka verze se vsak
setkala s nesouhlasem narodnich organizaci ISO. Bylo
tedy pristoupeno k totalni revizi, jejimz vysledkem je
soucasna verze, ktera byla oficialné schvalena na zasedani
ISO REMCO v Sydney v roce 2013.

Hlavnim cilem dokumentu bylo pfipravit soubor
pokynll pro piipravu a pouzivani ¢i vyuzivani tzv. ,,in-
house* referencnich materidll pro fizeni kvality (interni i

pfipravené ve vlastni laboratofi). Tento typ referen¢niho
mohou slouzit i organizatorim PT jako vhodné vzorky.
»In house” (dale QCM) referencni materidly slouzi
vyhradné pro vnitini potfebu a nesmi byt piedmétem
komer¢niho vyuziti.

Postup pripravy QCM se ftidi postupy pro
certifikované referencni materiadly (CRM). Obecna
pravidla a postupy jsou uvedeny v I1SO Guide 34:2009
General requirements for the competence of reference
materials producers a v ISO Guide 35:2006 Reference
materials — General and statistical principles for
certification. Néktera pravidla nejsou ovSem vyzadovéana
nebo jejich pouzivani je omezeno. Je to z toho divodu, ze
QCM nesmi byt pouzity pro stanoveni navaznosti, pro
kalibraci a pro stanoveni pravdivosti vysledkd.

Budeme se nyni vénovat vlastnimu dokumentu.
Pfedmétem normativniho dokumentu jsou zakladni
charakteristiky materiald pro fizeni kvality, popis procest
ptipravy a posuzovani kvality QCM. Posuzovani kvality
QCM zahrnuje hodnoceni stability a homogenity, zjisténi
indikativni hodnoty a jeji proménlivosti (nejistota).
Zjednodusené lze konstatovat, 7¢ CRM (drahé) lze
nahradit QCM, ale QCM nemohou nahradit CRM.
Dutlezita je rovnéz specifikace materidlu. Matrice QCM
by méla byt co nejvice podobnd matricim analyzovanych
vzorkid. QCM by rovnéz mél byt v laboratoti k dispozici
Vv dostate¢ném mnozstvi.

Ptiprava materialdl pro fizeni kvality je roz¢lenéna na
né¢kolik kroki:

1. Ziskéni vychoziho materialu, napi. prebytek vzorkova-
ného materialu v laboratofi nebo ptesnad gravimetricka
ptiprava. V této souvislosti je tieba zddraznit néktera
specifika biologickych materialti (etika uchovavani a
pouzivani zbylych vzorkt od pacientd, pravni zdvazky
uchovavani a pouzivani, potencialni zdravotni rizika,
apod.).

2. Zpracovani vychoziho materidlu, napf. suseni, mleti,
sitovani, smé&Sovani riznych frakci, miseni, filtrace,
stabilizace, sterilizace.

3. Rozdélovani a baleni (rozdéleni do mensich podild,
napf. do vzorkovnic).

4. Testovani homogenity, véetné statistického zpracovani.
Po rozdé€leni celkového mnozstvi je tieba stanovit, ze
vSechny podily QCM vykazuji stejné hodnoty vlast-
nosti. Zejména u pevnych matric (potraviny, zeminy,
apod.) se musi prokazat homogenita materialu. Je po-
tteba posoudit homogenitu jednotlivych podild a také
homogenitu uvnité jednoho vzorku. Pro hodnoceni
homogenity je potieba pouzit validované analytické
metody s dostate¢nou mirou opakovatelnosti. Statis-
tické zpracovani se provadi pomoci jednofaktorialni
ANOVY. Touto statistickou metodou zjistime mezi-
vybérovou smérodatnou odchylku (mezi jednotlivymi
podily) a smérodatnou odchylku opakovatelnosti. Ne-
jistota odpovidajici homogenité je vétsi z obou hod-
not. Nejistota homogenity vyznamné pfispiva
k celkové nejistoté hodnoty charakteristiky. Popis sta-
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tistického zpracovani je uveden jednak v Kvalimetrii
16 (kap. 9.1), jednak v ISO GUIDE 35.

5. Charakterizace a ptidéleni hodnoty. Tento krok je stan-
dardnim krokem pii piipravé jakychkoli RM a je
dobte popsan v ISO GUIDE 34 a ISO GUIDE 35.

6. Stabilita. Testy stability vychazeji z piedpokladu, Ze se
QCM nepfemistuje mimo prostory laboratote, takze
nemusime provadét kratkodobé testy stability. Dlou-
hodobé testy stability jsou dobfe popsany napf.
v Kvalimetrii 16 (kap. 5 a 9). Laboratof by méla mit
vypracovana napravnd opatfeni v pfipadech, kdy
QCM vykazuje neocekdvany vysledek (srovnani
s CRM). Laboratoi musi mit, i pro zakazniky, infor-
mace o podminkach skladovani a podminkach zacha-
zeni.

7. Preprava. V programech PT je pozadovana preprava
vzorkl k ucastnikim MPZ. V takovém ptipad¢ je sta-
noveni stability povinné.

8. Dokumentace. Pro QCM musi byt dokumentovany
vSechny informace, potiebné pro jejich bezpecné a
kvalitni pouzivani. Je tfeba archivovat i dalsi idaje,
napt. o minulych Sarzich, které mohou byt v budoucnu
uzitecné. Zalezi to ovSem na kvalité¢ dokumenta¢niho
systému v laboratofi.

9. Skladovani. Pfipraveny QCM musi byt ulozen a
uskladnén tak, aby se neménila jeho kvalita. Pozadav-
ky na uskladnéni musi byt k dispozici ke kazdému ma-
terialu. Je pouze minimum materialt, na které pod-
minky uskladnéni nemaji vliv. Podminky skladovani
se musi pribézn¢ sledovat a o této kontrolu musi byt
provadén zdznam.

V ISO GUIDE 80 jsou uvedeny rovnéz piipadové
studie, které objastiuji rizné aspekty pouziti QCM.

Pripadova studie 1 Pfiprava QCM z uhli. Hlavni
diraz je kladen na ptipravu vzorku, vcetné schématu
rozdélovani. Vyznamna je studie homogenity. Tento
QCM se pouziva pro kazdodenni fizeni kvality pro
stanoveni tékavych latek, obsahu popela, vyhfevnosti a
stanoveni obsahu C, H, N a S.

Pripadova studie 2 Piiprava geologickych nebo
metalurgickych materiala pro rizeni kvality (QCM).
Vychozimi materialy jsou rudy, koncentraty, hluSina,
strusky, zeminy a sedimenty. Diraz je kladen na pfipravu
a zpracovani vychozich materidlli, jejich homogenizaci.
Velice nazorny je postupovy diagram rozdélovani a
miseni.

Piipadova studie 3 Priprava pSenicné mouky
obohacené kyselinou listovou jako materialu pro Fizeni
kvality. Vychozim materidlem je bild pSeni¢na mouka
obohacena kyselinou listovou na 1,86 mg/kg. QCM byl
pfipraven jako materidl pro PT. Velmi podrobné jsou
diskutovany problémy ptipravy, napt. stanoveni Eistoty
komer¢ni kyseliny listové, citlivost na svétlo, napadeni
matrice hmyzem, adsorpce na povrchu misicich nadob,
atd. Homogenita i stabilita byly testovany, stabilita byla
potvrzena.

Piipadova studie 4 Bauxit jako material pro
Fizeni kvality (QCM). Hlavni pouziti tohoto QCM je pro
vytvareni regulacnich diagrami stanoveni Al, Si a oxida
hlavnich prvka. Byly pfipraveny materidly, urceny

podminky skladovani, minimalni hmotnost vzorku pro
analyzu a jsou uvedeny bezpecnostni informace.

Pripadova studie 5 Farmaceutické referenéni
standardy. Referen¢ni standardy pouzivané pii kontrole
léciv nejsou typické QCM. Firmy pouzivaji vlastni
vnitrolaboratorni standardy, nebot neexistuji oficialni
CRM. V této pripadové studii jsou uvedena vybérova
kritéria pro ustanoveni referenénich standardd jako jsou
specifikace materidlu, pouzity zdrojovy material,
zpracovani (Ci$téni, suSeni, rekrystalizace), kvalifikace
(validace) metod pro stanoveni neéistot a zbytkového
obsahu rozpoustédel, rozdélovani na mensi vzorky,
baleni, testovani homogenity, pozadavky na skladovani a
dokumentace. Je to vlastné farmaceuticky GUIDE.

Pripadova studie 6 Priprava testovaciho
materialu pro stanoveni bromi¢nani ve vodé. Tato
ptipadova studie se ponékud vymyka konceptu 1SO
GUIDE 80. Je to vlastné¢ postup piipravy CRM pro
stanoveni bromicnand v mékké a tvrdé pitné vode,
Vv mineralni vod¢, v bazénové vodé, v ptirodni vodé
v ultradisté vodé pouzivané jako slepy vzorek (blank).
Piiprava vzorkli se provadi spikovanim, testuje se
homogenita a stabilita (pii 4, 18 a 60 °C). Je uveden
zpusob ziskavani referencnich hodnot a je uveden
rozpocet nejistoty.

Cesky institut pro akreditaci poftidil v Programu
rozvoje metrologie 2014 cesky pieklad ISO GUIDE 80:
Pfirucka pro laboratorni pfipravu materidlti pro fizeni
kvality (QCM) (pfelozil Z. Plzak). Je nad&je, Ze se tento
material dostane do rukou ¢eské vefejnosti v blizké dobé¢.

Miloslav Suchanek

4 Vyhodnoceni dotaznikové akce
Eurachem-CR v roce 2014

Vybor dékuje t€m CElendm, kteti vyplnili v lofiském
roce rozeslany dotaznik a projevili tak zdjem o Cinnost
sdruzeni. Rovnéz dékujeme za aktualizaci kontaktnich
udaju, protoze v prubéhu casu dochazi v fadé laboratofi
k organizaénim i persondlnim zménam a ne vzdy se o
nich dozvime dfive, nez se nam vrati odeslana zasilka ¢i
faktura.

Z celkového poctu rozeslanych 73 dotaznikl se
vyplnénych vratila neceld tfetina. Navraceni dotazniku
sice nebylo nijak urgovano, piesto je pocet zaslanych
odpovedi nizky. Pred Sesti lety se nam vratilo 45 %, od té
doby se pracovni vytizeni pracovniki laboratofi
pravdépodobné zvysilo tak, ze nezbyva ¢as na zpracovani
materialu s niz§i prioritou. Pfesto muzeme souhrny
jednotlivych odpoveédi povazovat za do znané miry
reprezentativni vyjadieni nazoru ¢lent Eurachem-CR.

Na jednotlivé otazky reagovali ¢lenové takto:

Které z témat byste uvitali jako téma pfiStiho
celodenniho seminaie Eurachem-CR?

Nejvétsi zajem je o témata nejistot méfeni a
posuzovani shody s limity. Nasleduji oblasti validace,
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navaznosti méfeni, fizeni kvality a zkousSeni zplisobilosti.
Nejmensi zajem byl o metrologii a problematiku
vzorkovani véetné jeho nejistoty.

Z obsahu Zpravodaje nejvice ocefiujete nebo
byste uvitali?

Respondenti se jiz tradi¢né nejvice zajimaji 0 obsah
a vytahy ¢lankt ¢asopisu Accred. Qual. Assur., dale pak o
informace o pfipravovanych akci a pavodni odborné

clanky. Niz§i hodnoceni maji informace z jiz
uskutecnénych akeci a informace o zajimavych
internetovych adresach.

Navstivili jste jiz internetovou domovskou

stranku Eurachem-CR?

ANO 72%

NE nelze vyhodnotit, protoze vice respondentd
neuvedlo zadnou odpoveéd’ nez kategorické ne.

Jestlize navStévujete internetovou stranku
Eurachem-CR, uved’te ktery oddil nejéast&ji.

Nejvice respondentii navstévuje oddil Publikace a
Pfipravujeme. Postradan je oddil aktuality resp.
zvefejnéni seznamu ¢lent i s kontaktnimi udaji.

Pro dalSi vzdélavani pracovnikii laboratoi'e mate
zajem, aby Eurachem-CR...

Nejvice hlasti (73 %) si ziskaly jednodenni seminafe
a vydavani publikaci v edici Kvalimetrie. Mensi pocet
respondentd pak pozaduje rozSifeni odborné cCasti
Zpravodaje (41 %). Vyrazné mensi zajem vyjadtili
respondenti o kurzy pro manazery kvality (23 %) ¢i
potadani vicedenni monotematické konference (9 %).

Vybor Eurachem-CR se vysledky dotaznikové akce
zabyva a bude na n&které zavéry navazovat. V tomto roce
se napiiklad pfipravuje workshop na téma Zkouseni
zpusobilosti po novelizaci normy EN 13528. O dalsich
opatfenich a zménach budeme ¢leny pribézné informovat.

Jan Vilimec

5 Podzimni zasedani Executive
Committee Eurachem v Berliné

Desatého fijna 2014, den po skonéeni uspésného
8. Workshopu s nazvem Proficiency Testing in Analytical
Chemistry, Microbiology and Laboratory Medicine,
jednal v Berliné Executive Committee, fidici organ
Eurachem. Celodenni jednani vedl soucasny ptedseda

Wolfhard ~ Wegscheider  z univerzity v rakouském
Leobenu. Projednavand agenda zahrnovala interni
zalezitosti, hodnoceni wuskute¢nénych a planovani

budoucich aktivit. Jednou z diskutovanych otazek bylo,
zda méa Eurachem usilovat o ziskdni ochranné zndmky pro
svilj ndzev a své logo. Riziko pouziti stejného jména jinou
organizaci je nemalé, jak je vidét u pouzivani velmi
podobného jména Eurochem. Tato =zalezitost bude
diskutovana s pravniky. Dalsi pro Eurachem klicovou
zalezitosti je otevieni se Ci neotevieni se zajemcim o

Clenstvi  z mimoevropskych zemi. Ani  ktomuto
dlouhodobé¢ strategickému rozhodnuti jest¢ nebyl ucinén
zavér, byla diskutovana forma ptipadného Elenstvi
mimoevropskych zemi. Executive Committee dale
projednavala zadost o autorska prava na pieklad pokynu
vénovaného nejistoté méteni do perstiny. Pokud k tomuto
ptekladu dojde, tak po japonsting a ¢insting se bude jednat
o tfeti mimoevropsky jazyk, ve kterém bude tento pokyn
dostupny. Béhem jednani byl schvalen text 2. vydani
pokynu The Fitness for Purpose of Analytical Methods.
Dale byly diskutovany dokumenty vénované cilové
nejistoté méfeni a vyhodnoceni nejistoty méfeni v piipadé
vyznamného vychyleni. Pfiprava téchto dokumentu se
blizi k zavéru a je mozné, Ze béhem roku 2015 jiz budou
schvaleny a zpfistupnény.

Pro rok 2015 Eurachem nechyst4 zadny mezinarodni
seminai a sméfuje své dalsi aktivity az k zasedani
Valného shromazdéni 2016 v Gentu, kde by se mél
uskutecnit seminaf ve spolupraci s mistni univerzitou.

David Milde

6 Osmy mezinarodni seminar o
zKkouseni zptisobilosti v Berliné

Ve dnech 7. — 9. fijna 2014, téméf na den piesné po
tiech letech, se v berlinském kongresovém hotelu andel's
uskutecnil dalsi, v pofadi osmy Eurachem Workshop
Proficiency  Testing in  Analytical ~ Chemistry,
Microbiology and Laboratory Medicine. Spolupracujicimi
organizacemi byly CITAC a EQALM. N¢kolikaleté usili
pracovni skupiny PT v ramci Eurachem se projevilo ve
velmi povedeném prubehu setkani odbornikd ztad
organizatord zkouseni zpusobilosti, akreditacnich organt,
laboratofi a dalSich instituci, a to jak po odborné, tak i po
spolecenské strance. Za celou dobu organizovani téchto
seminaft mél tento berlinsky nejvyssi pocet Gcastnikil a to
268 z celkem 64 zemi. Ceskda republika méla na
workshopu 6 zastupcl. Den ptfed zahajenim probéhl pod
vedenim jiz osvé€déenych lektori Mariny Patriarcy a
Michaela Kocha kurz zaméfeny na revizi mezinarodni
normy ISO 13528. Revidovana norma by méla podle
informaci Dana Tholena vstoupit v platnost v poloving
letosniho roku. Program byl rozdélen na prednasky jak
zvané tak ucastniky pfihlasené a na diskusi v pracovnich
skupinach. Pomérné dlouhé pfestavky v dopolednim i
odpolednim programu slouzily k prohlizeni postert,
kterych bylo pfihlaseno 77. Podtitul workshopu byl
,»Current Practice and Future Directions*. Z né&j vyplynula
i kliCova témata, a to: hodnoceni normy ISO 17043
z pohledu akredita¢nich organt i akreditovanych subjekti,
uzivatelské zkuSenosti s PT, PT v oblasti vzorkovani,
revize normy ISO 13528, externi zabezpeCeni kvality
vrozvojovych zemich a harmonizace hodnoceni
uspésnosti pii PT kvalitativnich zkousek. Kazdé téma
bylo uvedenou jednou zvanou piednaskou a doplnéno
nékolika kratSimi prednaSkami piihlaSenymi ucastniky.
Tato témata pak byla dale diskutovana v ramci
odpolednich pracovnich skupin, jejichz zavéry byly opét
pfedstaveny vSem delegatim na konci odborného
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programu daného dne. VétSina prezentaci a posteru je
Vv elektronické formé dostupna na webovych strankach
workshopu http://www.eurachempt2014.de.

Za skvéle zvladnutou organizaci zaslouzi uznani
mistni tym pod vedenim Michaela Kocha a za vysokou
uroven odborného programu vSichni ¢lenové pracovni
skupiny PT pod vedenim Briana Brookmana. Devaty
workshop se uskuteéni na podzim roku 2017, misto

Autor dékuje MSMT za podporu v ramci projektu
INGO Il LG 14029, ktera umoznila jeho ucast na
workshopu.

David Milde

7 Seminar ,,Vyuziti referen¢nich
materiala v laboratorich*

Tento seminai byl organizovan Ceskym institutem
pro akreditaci, o.p.s. ve spolupraci se sdruZenim
Eurachem-CR. Seminéi se konal v Kongresovém centru
Vavruska v Praze dne 30. 9. 2014. Seminai byl urcen
pracovnikim pfirodovédnych laboratofi (chemickych,
biologickych, atd.), studentim a dalsim odbornikiim
v tomto oboru.

Po Gvodnim slovu byl zahdjen 1. blok odbornych
pfednasek. V prvém piispévku se David Milde
(Eurachem-CR) vénoval zékladnim pojmiim a nazvoslovi
v oboru referencnich a certifikovanych referencnich
materialti. Informace cerpal zejména zVIM 3 (TNI
010115), zminil i rozdilnou definici ISO/REMCO pro
referencni materialy. Prispévek pfipomnél vSechny
existujici pokyny ISO (Guide) vztahujici se k referen¢nim
materialim a velmi dobte shrnul mozné zpisoby vyuziti
referenénich materiald v laboratofi. V budoucnosti je
nutné feSit rostouci potiebu dals§ich matricovych
referencnich materiald, potfebu RM pro nutri¢ni analyzy,
zajistit dostupnost RM pro rozvojové zemé a nastinil
mozny vyvoj vVvbudoucich letech. Jako predseda
Eurachem-CR piipomnél také ¢innost tohoto sdruZeni a
upozornil na publikace, které Eurachem CR vydal.

Jan Tichy (UNMZ) ve své piednasce piipomenul
padesatiletou historii certifikace referen¢nich materialt v
Ceské republice. Tato historie se zasadnim zpiisobem
zménila vroce 1990 vydanim zakona 505/91 Sb.
O metrologii, ktery se v paragrafu 8 vénuje referencnim
materialim. Nasledné vznikla Komise pro referenéni
materialy (KRM) jako poradni organ feditele CMI a byla
zahajena certifikace RM. V roce 1997 vznikd CORM -
Certifika¢ni organ pro referenc¢ni materialy. Ve svété vede
dalsi vyvoj v této oblasti k zavedeni akreditace vyrobcli
RM, touto cestou by se méla v budoucnu ubirat i Ceska
republika. Zménu umozni novela zakona o metrologii,
ktera je v sou¢asné dobé projednavana v Parlamentu CR.

Piispévek Evy Klokoénikové (CIA) se vénoval
pozadavkiim norem CSN EN ISO/IEC 17025:2005 (kap.
5.4, 5.6, 5.9) a CSN EN IS 15189:2013 (kap. 5.3, 5.5,
5.6)) na vyuzivani referenCnich materidll. Pozadavky
norem jsou doplnény metodickym pokynem MPA 30-02-
13 ,.Politika CIA pro metrologickou navaznost vysledki
méfeni“ a dale dokumentem ILAC P10:2013 ,ILAC

Policy on Tracebility of Measurement Results”, dale
dokumentem EA-4/14 ,Vybér a wuziti referen¢nich
materialt“. Pfednasejici upozornila na opakujici se
neshody pfi posuzovani splnéni téchto pozadavkd pii
akreditaci laboratofi.

Velmi zajimavy piispévek prednesl Vladimir
Kocourek (VSCHT, Ustav analyzy potravin a vyzivy). Na
celé fadé praktickych piikladt predvedl, jak lze referen¢ni
materialy v laboratofi vyuzit — k zajisténi navaznosti a
dale ke kontrole kvality vysledkti zkousek. Piedvedl, jak
lze vyhledat vhodny referen¢ni material na internetu, jaké
podstatné informace by mél obsahovat certifikait RM.
Poukadzal i na moznost vyuziti RM s prodlouzenou
exspiraci. Svym piispévkem dokazal, Ze bez vhodné
reference je vysledek méfeni k nicemu.

V poslednim pfispévku tohoto bloku seznamil
Zbynék Plzak (Eurachem-CR) tcastniky —seminafe
s databazi referencnich materidlli COMAR, kterd je
k dispozici na internetu. Na nazornych ptikladech ukazal,
jak v databazi vyhledavat, jak s ni pracovat, a jak se daji
informace ztéto databiaze vhodné vyuZit pii praci
Vv laboratofi. Databaze RM COMAR obsahuje data o
10 400 materialech od 220 vyrobci z 25 statd, jedna se o
nekomeréni databazi a je pfistupna zdarma po registraci.
Tato databdze umoziuje i pfimé stazeni certifikatd a
certifikacnich zprav, pokud je vyrobce zptistupnuje.

Po piestavce byl zahajen II. blok pfednasek. V tomto
bloku predstavil Miloslav Suchének (Eurachem-CR) novy
ISO Guide 80 ,,Priprava a vyuziti in-house referencnich
materiala“ (srv. prispévek vtomto Cisle Zpravodaje).
Pfirucka je urena pro laboratorni pfipravu materiali pro
fizeni kvality (QCM). Tyto materidly nemohou byt
pouzity pro stanoveni navaznosti, pro kalibraci a pro
stanoveni pravdivosti vysledkd. Tento dokument popisuje
postup pripravy materiali pro fizeni kvality (ziskani
vychoziho materialu, zpracovani materialu, rozdélovani a
baleni, charakterizaci a pridéleni hodnoty, homogenitu
vcetné statistického zpracovani, stabilitu a jeji hodnoceni,
dokumentaci a skladovani). Dokument dale obsahuje
celkem 6 pripadovych studii (pfiprava QCM z uhli,
ptiprava geologickych nebo metalurgickych material pro
fizeni kvality, pfiprava pSeniéné mouky obohacené
kyselinou listovou jako materidlu pro fizeni kvality,
bauxit jako material pro ftizeni kvality, farmaceutické
referenéni standardy, pfiprava testovaciho materidlu pro
stanoveni bromi¢nand ve vod€). Tento ISO Guide byl
prelozen do ¢eského jazyka a vyjde v roce 2015 jako TNI.

V daldi prednasce Zbynék Plzék (Eurachem-CR)
prezentoval Pokyn ISO 34 ,VSeobecné pozadavky na
zpusobilost vyrobct referencnich materiald“. Pokyn je
uréen vyrobclim referencnich materiald pro pouziti pfi
vyvoji a zavadéni systému managementu v oblasti kvality,
administrativnich a technickych Cinnosti. Zakaznici, ktefi
pouzivaji referen¢ni materialy, a regulacni a akreditacni
organy jej mohou vyuZzivat pfi potvrzovani a uznavani
zpusobilosti vyrobcti referencnich materialti. Dokument
obsahuje kapitoly Terminy a definice, dile Pozadavky na
organizaci a management, Odborné a vyrobni pozadavky
a dale tfi prilohy. Velmi zajimava je ptiloha B, kde je
velmi vystizné pojednani o komutabilité referen¢nich
materialtl. Tento Pokyn se vztahuje k certifikovanym i


http://www.eurachempt2014.de/

Zpravodaj 55 - Eurachem - CR

strana 6

necertifikovanym referencnim materialim a je vyuzivan
k akreditaci vyrobcli referen¢nich materialti. Pracovni
skupina ISO REMCO ve spolupraci s ISO CASCO
ptipravuje pievod tohoto pokynu ISO do normy
posuzovani shody fady ISO 17000.

Posledni dv¢ prednasky se tykaly akreditace vyrobci
referencnich materiald. V prvni prednaSce Martina
Bednatovda (CIA) nejprve shrnula struénou historii
akreditace vyrobcl referencnich materiald ve svéte a
seznamila s dokumenty a resolucemi ILAC, které se
tohoto typu akreditace tykaji. Pfednaska informovala také
o tom, které akreditatni organy ve svété poskytuji tuto
akreditaci a kolik vyrobci RM jiz akreditovaly véetné
informace o oblasti, v kterych akreditovani vyrobci RM
pusobi. Jednd se zejména o oblast chemickych zkousek,
fyzikaln¢ chemickych zkousek, fyzikalnich zkousek a
mikrobiologickych  zkousek. Vice nez polovina
akreditacnich organd v Evropé uvazuje o zavedeni této
sluzby. V soucasné dob¢ je snaha na urovni ILAC i EA o
pfijeti multilateralni dohody pro tento typ akreditace.
Pfipravuje se norma ISO 17034, ktera by méla vzniknout
pievedenim ISO Guide 34 do normy posuzovani shody.
Tato norma bude po jejim schvaleni (asi v roce 2016)
vyuzivana k akreditaci vyrobci RM, nebot Nafizeni
765/2008 definuje akreditaci pouze dle harmonizovanych
norem.

Posledni piednaska Evy Klokoénikové (CIA)
seznamila 1castniky se stavem akreditace vyrobct
referen¢nich materialtt v Ceské republice. CIA vyvinula
nemalé Usili k tomu, aby mohla tuto akreditaci zadatelim
— vyrobcim referencnich  materidld  poskytnout.
V soucasné dob¢ je tato sluzba pfipravena a ¢ekd se na
pfijeti novely zdkona 505/1990 Sb. O metrologii, ktera by
meéla tuto akreditaci umoznit. Novela by méla zacit platit
od 1. 4. 2015. Soucasné také probihaji revize pokyna ISO
tykajicich se RM a vyuZivanych pii akreditaci vyrobct
RM: ISO Guide 31 a ISO Guide 35. Tyto Pokyny budou
po schvéleni revidovanych znéni prelozeny do ceského
jazyka.

Blok II pfednasek byl
k uvedenému tématu seminafe.

Seminat byl hodnocen jeho Gastniky vesmés kladné
a Vv dotaznicich se objevily naméty na dal$i seminafe, o
které by méla odborna vetejnost zajem.

zakonCen  diskuzi

Eva Kloko¢nikova

8 Accreditation and Quality
Assurance 5 - 6/2013, 1/2014

ZAJEMCI O PLNE TEXTY CLANKU UVEDENYCH
DALE SE MOHOU OBRATIT NA SEKRETARIAT
EURACHEM-CR (SPOJENI VIZ POSLEDNI STRANA
ZPRAVODAJE).

Accred. Qual. Assur. ro¢nik 18, ¢. 5/2013

(1) Uhlig, S.; Kriigener, S.; Gowik, P. A new profile
likelihood confidence interval for the mean probability of

detection in collaborative studies of binary test methods.
Accredit. Qual. Assur. 2013, 18, 367-372.

Urceni pravdépodobnostniho intervalu spolehlivosti pri
mezilaboratornich studiich bindrnich zkousek. Autofi
poukazuji na problematickd mista smérnice AOAC
INTERNATIONAL pro vyhodnocovani  vysledkl
kvalitativnich zkousek a navrhuji vlastni postup
pouzitelny i pfi malém poctu zucastnénych laboratofi.

(2) Kardash, E.; Kuselman, I.; Pankratov, I.; Elhanan, S.
Proficiency testing of pH and electrolytic conductivity
measurements of groundwater: a case study of the
difference between consensus and metrologically
traceable values. Accredit. Qual. Assur. 2013, 18, 373-
381.

ZkousSeni zpiisobilosti pri mereni pH a vodivosti podzemni
vody: piipadova studie ukazujici rozdily mezi uzanéni a
metrologicky navazanou hodnotou.

(3) Baratkiewicz, D.; Pikosz, B.; Belter, M.
Marcinkowska, M. Speciation analysis of chromium in
drinking water samples by ion-pair reversed-phase
HPLC-ICP-MS: validation of the analytical method and
evaluation of the uncertainty budget. Accredit. Qual.
Assur. 2013, 18, 391-401.

Speciacni analyza chromu ve vzorcich pitné vody metodou
iontové-parové  reverzni  chromatografie s ICP-MS
detekci: validace analytické metody a vyhodnoceni
bilance nejistot. HPLC separace probihala na koloné C8
s mobilni fazi obsahujici tetrabutylaamoniovy kation
(TBA") jako iontové parové ¢inidlo a EDTA tvofici
kineticky stabilni aniontové komplexy s kationtem Cr®';
ob¢ fromy chromu tak jsou schopny tvofit iontové pary
s TBA®. VytéZnost stanoveni byla mezi 93 - 115 %,
nejistota stanoveni byla 4,4 a 7,8 % pro Cr(Ill), ptipadné
4,2 a 7,9 % pro Cr(VI) v zavislosti na zpisobu vyhodno-
ceni.

(4) Plis, A.; Mastalerz, M. Proficiency assessment of
laboratories undertaking hard coal analysis. Accredit.
Qual. Assur. 2013, 18, 403-409. Polsky Ustav
chemického zpracovani uhli organizoval zkouSeni
zpusobilosti pfi stanoveni popela, siry, uhliku a spalného
tepla uhli.

(5) Wong, S. K.; Yao, W. Y. Purity assessment for
avoparcin. Accredit. Qual. Assur. 2013, 18, 411-420.
Avoparcin je makrocyklicky glykopeptid pouZivany
v zemédélstvi jako rdstovy stimuldtor. V této studii byla
testovana Cistota komercnich preparati avoparcinu.

(6) Olejnik, M.; Jedziniak, P.; Szprengier-Juszkiewicz,
T.; Zmudzki, J. In-house quality control material of
nicarbazin and narasin in eggs: preparation and inter-
laboratory evaluation. Accredit. Qual. Assur. 2013, 18,
421-427.

Interni material pro Fizeni kvality prFi  stanoveni
nicarbazinu a narasinu ve vejcich: ptiprava a
vyhodnoceni pomoci vnitrolaboratorni studie.
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(7) Lima-Oliveira, G.; Salvagno, G. L.; Lippi, G;
Brocco, G.; Voi, M.; Montagnana, M.; Picheth, G.; Guidi,
G. C. Quality management of preanalytical phase: impact
of lithium heparin vacuum tubes changes on clinical
chemistry tests. Accredit. Qual. Assur. 2013, 18, 429434,
Management kvality v pred-analytické fazi: vliv typu
vakuovych trubic na vysledky klinickych zkousek.
Vakuové systémy odbéru krve byly zavedeny jiz
v Sedesatych letech a mohou mit vliv na vysledky
zkousek. Proto bylo testovano tékolik typt téchto zatizeni
(vakuovych trubic) a zkouman vliv typu trubice na
vysledky béznych klinickych zkousek - stanoveni
cholosterolu, triglyceridd, bilirubinu, kationtd a ftady
dalSich ukazatelt.

(8) Kang, F. F.; Wang, W.; Zhang, C. B.; Wang, Z. G.
Establishment of an assigned value and its uncertainty for
tumour markers in proficiency testing in China. Accredit.
Qual. Assur. 2013, 18, 435-439.

Stanoveni vztazné hodnoty a jeji nejistoty pfi stanoveni
nadorovych markeru.

(9) Del-Aguila-Arcentales, S.; Alvarez-Risco, A.
Human error or burnout as explanation for mistakes in
pharmaceutical laboratories. Accredit. Qual. Assur. 2013,
18, 447-448.

Lidsky faktor nebo vyhofeni jako vysvétleni chyb ve
farmaceutickych laboratofich.

Accred. Qual. Assur. ro¢nik 18, ¢. 6 / 2013

(1) Emons, H. Method validation. Accredit. Qual.
Assur. 2013, 18, 457-458.

Validace metody. Nové metody méfeni jsou vyvijeny pro
ruzné Ucéely. Cilem muze byt vytvofeni nového nastroje
pro studium konkrétniho védeckého problému. Nékdy
vznikd dojem, Ze hlavnim cilem je jen publikovat novou
metodu v prestiznim c¢asopise. Nové metody jsou
vyzadovany v oblastech, jako je zdravotnictvi,
primyslova vyroba, obchod nebo legislativa. Proces
prokazani, ze metody je vhodna pro dany ucel, se nazyva
validace.

(2) Kuselman, 1.; Kardash, E.; Bashkansky, E.;
Pennecchi, F.; Ellison, S. L. R.; Ginsbury, K.; Epstein,
M.; Fajgelj, A.; Karpov, Y. House-of-security approach to
measurement in analytical chemistry: quantification of
human error using expert judgments. Accredit. Qual.
Assur. 2013, 18, 459-467. Kvantifikace lidskych chyb
v analytické chemii pomoci expertniho posouzeni.

(3) Bastkowski, F.; Spitzer, P.; Eberhardt, R.; Adel, B.;
Wunderli, S.; Berdat, D.; Andres, H.; Brunschwig, O.;
Mariassy, M.; Fehér, R.; et al. Pitzer ion activities in
mixed electrolytes for calibration of ion-selective
electrodes used in clinical chemistry. Accredit. Qual.
Assur. 2013, 18, 469-479.

Aktivity Pitzerovych iontll ve smésnych elektrolytech pro
kalibraci iontové selektivnich elektrod uZivanych
v klinické chemii.

(4) Kato, M.; Yamazaki, T.; Goto, M.; Yoshioka, M.;
Kato, H.; Takatsu, A. Comparison of three amino acid
analysis methods and their application to the amino acid
impurity analysis for the development of high-purity
amino acid certified reference materials. Accredit. Qual.
Assur. 2013, 18, 481-489.

Srovnani tii analytickych metod stanoveni aminokyselin a

vyvoj vysoce Cistého certifikovaného referencniho
materialu.
(5) Vlasak, M.; Luxemburkova, Z.; Sychra, V.

Suchanek, M. Complexometry with EDTA as a quality
control tool for certified single-element aqueous standard
solutions. Accredit. Qual. Assur. 2013, 18, 491-499.
Komplexometrie s EDTA jako nastroj pro fizeni kvality
certifikovynych jednoprvkovych standardnich roztokd.

(6) Calisto, S. C.; Esquivel, M. M.; Trancoso, M. A.
Target measurement uncertainty as a tool for validation of
uncertainties  estimated by different approaches:
determination of total hardness in drinking and natural
waters. Accredit. Qual. Assur. 2013, 18, 501-510.

Cilova nejistota méfeni jako nastroj pti validaci nejistot
stanovenych rtiznymi postupy: stanoveni celkové tvrdosti
pitnych a ptirodnich vod.

(7) Ulrich, J. C.; Sarkis, J. E. S. Preparation and
certification of a reference material for the total mercury
and methylmercury mass fractions in fish. Accredit. Qual.
Assur. 2013, 18, 511-516.

Piiprava a certifikace referen¢niho materidlu: celkovy
obsah rtuti a methylrtuti v rybach.

(8) Coleman, M. D.; Robinson, R. A.; Williams, M. B.;
Clack, M. J.; Butterfield, D. M. State of UK emissions
monitoring of stacks and flues: an evaluation of
proficiency testing data for SO,, NO and particulates.
Accredit. Qual. Assur. 2013, 18, 517-524.

Emisni monitoring ve Spojeném kralovstvi: vyhodnoceni
zkouseni zpuisobilosti pfi stanoveni SO,, NO a ¢astic.

(99 Ramanjaneyulu, P. S.; Kulkarni, A. S.; Chandra, K.;
Yaday, C. S.; Saxena, M. K.; Tomar, B. S.; Ramakumar,
K. L. Estimation of uncertainty in the determination of
nitrogen and oxygen in U(AI, Si)3. Accredit. Qual. Assur.
2013, 18, 525-531.

Odhad nejistoty pfi stanoveni dusiku a kysliku v U(Al,
Si)3. U(AIl, Si)3 je intermetalicka sloudenina, kterda ma
slouzit jako palivo v dal§i generaci jadernych reaktort.
Stanoveni stopovych mnozstvi dusiku a kysliku v tomto
materidlu je zékladnim ptedpokladem pro zajisténi
kvality. Hmotnostni podily dusiku a kysliku byly
stanoveny pomoci difuznich metod ve spojeni s tepelné
vodivostni detekci a infracervenou spektroskopii.
Relativni kombinované nejistoty metfeni byly vypocteny S
pouzitim zakona §ifeni nejistot a ¢inily 10 % pfi stanoveni
dusiku a 12 % pfi stanoveni kysliku (k=2).
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(10) Heydorn, K. Metrology in analytical chemistry.
Accredit. Qual. Assur. 2013, 18, 533 -535.

Néavrh na novou definici pojmu "méfend velicina"
(measurand).

(11) Biévre, P. Second opportunity for chemists to re-
think the mole. Accredit. Qual. Assur. 2013, 18, 537-540.
Chemici maji druhou Sanci znovu definovat mol. Autor
pfipomina strukturu systému jednotek SI, uvadi definici
molu a kilogramu a zminuje nékteré problematické
navrhy na novou definici molu, ktera se zda byt ptilis
abstraktni a nesnadno uchopitelna napf. studenty stfednich
§kol, nebot’ je zalozena na kvantové-mechanickych
uvahach.

Accred. Qual. Assur., ro¢nik 19, €. 1 (2014)

(1) D’Errico, G. E. Multiple hypothesis testing for
metrology applications. Accredit. Qual. Assur. 2013, 19,
1-10.

Testovani hypotéz pro metrologické aplikace. Analyza dat
ma byt zaloZena na védeckém zakladg, samotné statistické
testy vyznamnosti nebo testovani hypotéz mohou byt
problematické.

(2) Orru, E.; Durbiano, F.; Ortolano, M. Development
of an in-line calibration system for flow-through cells for
low electrolytic conductivity values. Accredit. Qual.
Assur. 2013, 19, 11-16.

Vyvoj a in-line kalibrace pritokové cely pro meéreni
nizkych vodivosti. M¢éfeni se provadéji v uzavieném
okruhu, ktery obsahuje pratokovou referenéni celu i
méfici celu. Testovano pfi méfeni vodivosti na urovni
3 mS/m (vodny roztok KCI) a 0,3 mS/m.

(3) Monakhova, Y. B.; Schiitz, B.; Schifer, H.; Spraul,
M.; Kuballa, T.; Hahn, H.; Lachenmeier, D. W.
Validation studies for multicomponent quantitative NMR
analysis: the example of apple fruit juice. Accredit. Qual.
Assur. 2013, 19, 17-29. Validacni studie pri viceslozkové
NMR analyze.

V této studii jsou prezentovany vysledky validace
nedavno zavedeného komeréniho zafizeni
"JuiceScreener" pracujiciho na principu nuklearni
magnetické rezonance (NMR); studie byla zaméfena na
analyzu jable¢ného dZusu. Kvantitativni analyza
zahrnovala 29 sloucenin, mj.cukry, aminokyseliny,
organické kyseliny, benzaldehyd, acetaldehyd, methanol a
ethanol. Byly stanoveny meze detekce (LOD), meze
stanovitelnosti  (LOQ), variaéni koeficienty (CV),
opakovatelnost, linearni oblasti a vytéZnosti. Hodnoty
LOD se pohybovaly v rozmezi 0,48 -16 mg/l, vytéznosti
byly mezi 92 a 109 %.

(4) Cheong, C.; Nonose, N.; Miura, T.; Hioki, A.
Improved accuracy of determination of dissolved silicate
in seawater using absorption spectrometry. Accredit.
Qual. Assur. 2013, 19, 31-40.

ZvySeni presnosti stanoveni rozpusténého kiremiku
V moiské vodé pomoci absorpcni spektrometrie. Byla
pouzita spektrofotometrickd metoda s molybdenovou
modii a pritokova (CFA) analyza. Pro hodnotu
28 umol/kg kiemicitanu v motské vodé byla ziskana
hodnota relativni kombinované standardni nejistoty
0,48 %.

(5) Hwang, I.S.; Lee, S. R.; Cho, S.; Chae, K. R.; Park,
H. J.; Lee, J. H.; Heo, O. S.; Hong, S. Y.; Kim, W.-S.
Evaluation of proficiency tests in microbiological
analysis: enumeration of aerobic microorganisms.
Accredit. Qual. Assur. 2014, 19, 41-46.

Vyhodnoceni zkouSeni zpiisobilosti mikrobiologickych
analyz: urceni poctu aerobnich mikroorganismii. Tento
korejsky projekt obsahuje data z mezilaboratornich
porovnani organizovanych v roce 2011 a 2012 za ucasti
vice nez 50 laboratofi. Vysledky byly hodnoceny pomoci
Z-skore podle 1ISO 13528.
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