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Vézeni ¢lenové a piiznivei Eurachem-CR,

po roce mi opét pripadl kol struén¢ Vas informovat
o nasich aktivitdch vroce 2019 a planech na rok leto$ni
a pristi.

Nejvyznamnéj§im pocdinem minulého roku bylo
vydani dalsi KVALIMETRIE, tentokrat jiz 24. dilu nasi
fady prirucek pro laboratofe. M4 dvé samostatné casti.

Prvni pfindsi autorizovany Cesky pieklad nedavno
revidovaného pokynu Eurachem/CITAC s nazvem
Ndavaznost  chemickych ~méfeni a nahrazuje tak

KVALIMETRII 14, ktera jiz neni v prodeji. Druha ¢ast je
Ceskym autorskym dilem kolektivu E. Kloko¢nikova,
D. Milde a A. Niznanska. Jedna se o Metodicky ndavod pro
poradani malych mezilaboratornich porovnani, ktery na
priblizné 20 stranach pfinasi rady a doporuceni pro
organizovani a poraddni MPZ pro 2-7 ucastnikd.
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6 Accreditation and Quality
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7 Smutna informace

| tentokrat je diky finan¢ni podpoie dvou projekti (PRM
2019 VII/6/19 od Utadu pro technickou normalizaci,
metrologii a statni zkuSebnictvi a LTV 17015 od
Ministerstva Skolstvi mladeze a télovychovy) pfirucka
voln¢ ke stazeni ve formdtu pdf na nasSich webovych
strankach.

Tématem letoSniho roku pro nds bude nejistota
spojend s odbérem vzorkd. Podilime se na spolecném
seminaii CIA a Eurachem-CR vénovaném vzorkovéni,
ktery se uskutecni v Gtery 17. bfezna v Praze. V piipadé
zijmu vénujte pozornost webovym strankam CIA
inaseho spolku. Zapocali jsme také piipravu
KVALIMETRIE 25, ktera pfinese pteklad minuly rok
revidovaného pokynu Measurement uncertainty arising
from sampling. Diky pfislibené finanéni podpore UNMZ
planujeme jeho vydani opét pouze elektronicky. Béhem
minulého roku se vyprodala KVALIMETRIE 15, ktera
ptinesla pieklad prvniho vydani zminéného pokynu z roku
2007. I pres neutuchajici zdjem o tuto publikaci jsme
z divodu existence revidovaného vydani nepfistoupili
k dotisku. Prosim o trpé&livost, na podzim bude k dispozici
Cesky pieklad revidovaného vydani. Anglicky original je
jiz nyni dostupny zdarma na webové strance
Www.eurachem.org.

Budeme radi, kdyz obcas navstivite nase webové
stranky www.eurachem.cz, kde mate kromé jiz
zminénych KVALIMETRII  zdarma k  dispozici
Metodické listy, ¢i Metrologickou terminologii. Dale zde
vzdy najdete aktudlni informace o seminafich, nejen
Ceskych, ale i téch, které porada Eurachem na evropské ¢i
svétové turovni. Vroce 2020 to budou dva. Prvni
snazvem Quality Assurance Elements for Chemical
Analysis Laboratories in the University Curriculum
probéhne v kvétnu v Bukuresti. Druhym je desaté
pokracCovani naSeho  nejuspésngjsi seminare
vénovaného zkouSeni zpusobilosti, obvykle sasi 300
ucastniky z celého svéta, ktery se uskutecni v poloviné
fijna v britském Windsoru.

Jesté Vas chci upozornit na pro nas vyznamnou akci
roku 2021. Od 17. do 21. kvétna bude v Praze zasedat
Valné shroméazdéni Eurachem a v jejim ramci prob¢hne
i mezinarodni konference, na jejiz ptipravé jsme zacali
intenzivné pracovat.

Dovolte mi zdvérem Vam vSem popiat pohodovy
a uspésny rok 2020.

David MILDE
predseda Eurachem-CR


http://www.eurachem.org/
http://www.eurachem.cz/
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2 Stanoveni a vyskyt estrogennich
hormoniu a dalSich litek s estrogennim

ucinkem ve vodach pomoci L.C-
MS/MS a GC/MS

Endokrinni disruptory (EDC) jsou chemické latky
exogenniho ptvodu, které narusuji ¢innost hormonalniho
systému a v disledku toho negativné ovliviiuji zdravi lidi
a zvitat [1]. EDC zasahuji do syntézy, sekrece, transportu,
vazby nebo eliminace piirozenych hormonii podilejicich
se na udrzeni homeostdze, reprodukce, vyvoje chovani
organismu. EDC délime na pfirodni latky: estrogenni
hormony - produkované vSemi savci, fytoestrogeny
(isoflavonoidy — genistein, daidzein), mykoestrogeny
(zearalenon), mikrocystiny produkované sinicemi; a na
syntetické EDC (chemické slouceniny riznorodé
chemické povahy a tcelu pouziti, napf. syntetické
estrogeny, polychlorované bifenyly a dioxiny (PCB a
PCDD), polycyklické aromatické uhlovodiky (PAU),
nekterd zmékcovadla (ftalaty, bisfenoly), tenzidy
(alkylfenoly), zpomalovace hoteni (PBDE), UV filtry
(ethylhexyl- 4-methoxycinnamat), pesticidy riznych typa
— napt. DDT a jeho metabolity DDD a DDE; chlordan,
chlordekon, HCH, atrazin, alachlor, amitrol, linuron,
organofosfatové insekticidy...). Dusledkem pisobeni
EDC mohou byt: zmény v reprodukénim a sexualnim
vyvoji, negativni dopad na mentalni a psychomotoricky
vyvoj exponovanych osob, nddorova onemocnéni. Obecné
byvaji ohrozengjsi jedinci v raném stadiu vyvoje (plod,
kojenci a dospivajici).

Studiem ucinkd EDC a jejich prokazovanim se
zabyva velky pocet vladdnich a nevladnich organizaci,
uradd a univerzit. Naptiklad Americka agentura Zivotniho
prostiedi (US EPA) publikovala 1. 6. 2015 databazi vice
nez 1800 chemikalii testovanych pomoci estrogenniho
receptorového modelu na bioaktivitu ToxCast™ [2].
Nékteré vybrané latky jsou uvedeny v tabulce ¢. 1.
Aktivity jsou vztazeny k syntetickému estrogenu 17-a-
ethinylestradiolu a jsou rozdéleny na odezvu agonistickou
a antagonistickou. Mezi latky s vysokou aktivitou patii
syntetické estrogeny, bisfenoly, parabeny, alkylfenoly,
DDT, organocinicit¢ slouceniny, ftalaty, ale také
fytosteroly (vytazky ze s6ji — genistein a daidzein,
rostlinny flavonoid kamferol) a ptekvapivé nasycena
mastna kyselina stearova (C18:0). Endokrinni disruptory
se Casto nalézaji v nékterych plastech, v uctenkach
Z termopapiru  obsahujicim bisfenoly, v prostfedcich
osobni hygieny obsahujicich napf. parabeny, v EU jiz
nepouzivané ,tvrdé“ tenzidy na bazi ethoxylovaného
nonylfenolu (oble¢eni zdovozu mimo EU, diive
smacedlo pridavané k herbicidu glyfosatu) atd. Velkymi
zdroji ptirodnich a syntetickych estrogenii jsou Cistirny
komunalnich odpadnich vod, ve kterych nejsou
stoprocentné odstranény estrogeny; vytoky z velkovyrob
hospodarskych zvifat obsahujici pfirozené tvofené
estrogeny i fadu umélych preparati pouzivanych pro
synchronizaci fije a tim zefektivnéni umélé inseminace,
a necisténé komunalni vody z malych sidel.

Posuzovanim rizika EDC v pitnych vodéach se dale
zabyval Institut Zivotniho prostfedi a zdravi ve Velké

Britanii [3]. Jako rizikové byla vyhodnocena skupina Sesti
latek (4-benzylfenol, dibutylftalat, 4-nitrofenol, digoxin,
flutikason a salbutamol). Bylo rovnéz doporuceno vice se
zabyvat hodnocenim rizika pulsobeni smési latek
s endokrinnimi vlastnostmi.

Analyza latek s estrogennim uéinkem patfi mezi
velice naro¢né. Je to dano jednak pozadavkem na velice
nizké meze stanovitelnosti (17-o-ethinylestradiol ma
hodnotu normy ekologické kvality (NEK) = 35 pg/l, 17-B-
estradiol a estron 0,4 ng/l, tributylcin 0,2 ng/l), jednak
znac¢nou chemickou rznorodosti latek. Z toho diivodu se
museji pouzivat dedikované analytické metody, napf. pro
stanoveni organociniitych latek (organostannanl) se
pouzivd metoda zalozena na in-Situ derivatizaci
tetraethylboratem, extrakci hexanem a po
zakoncentrovani a precisténi na silikagelu se méfi na
GC/MS [4]. Fenoly, chlorfenoly, alkylfenoly a nékteré
bisfenoly, které reaguji in-situ s acetanhydridem, se
stanovuji pomoci GC/MS [5].

Stanoveni estrogennich latek se dale provadi pomoci
GC-HRMS po ptedchozi extrakci a derivatizaci na
trimethylsilyl derivaty [6] nebo pomoci SPE extrakce
aLC-MS/MS analyzy [7]. Laboratof Povodi Labe
pouziva pravé metodu LC-MS/MS s uréitou modifikaci
arozsitenim o Cistici kroky nezbytnymi pro dosazeni
vody.

Jako piiklad je zde uveden postup pfipravy vzorkd
aanalyzy pii stanoveni piirodnich a syntetickych
hormonti 17-a-ethinylestradiolu (EE2), 17-B-estradiolu
(EE1) a estronu (E1).

Vzorek vody odebrany do tmavé sklenéné
vzorkovnice o objemu 1 litr je extrahovan co nejdfive,
nejlépe do 24 hodin. K 0,8 litru vody je pfidano 10 pl
roztoku vnitfnich standard (D3-beta-estradiol, D4-
ethinylestradiol, D4-estron o koncentraci 2 ng/ul, TRC
Canada) a extrahuje se pfimo ve vzorkovnici 80 ml
dichlormethanu. Oddélend organicka faze se vysusi
bezvodym granulovanym siranem sodnym a odpaii na
rotacni vakuové odparce na 1 ml. Extrakt se piecisti
pomoci gelové permeaéni chromatografie na kolon¢ PAH
prep., odpati do sucha a ptrevede do hexanu. Nasledn¢ se
provede ¢isténi na sloupci Florisilu a eluuje se smési
hexan:aceton (6:4, v:v). Po odpafeni do sucha se rozpusti
pomoci 250 pl methanolu na Vortexu a piida se 300 ul
vody. Extrakt se prefiltruje pomoci stfikackového filtru
(Nylon, 0,2 pum, @17 mm). Pro vlastni analyzu
ptipraveného vzorku se pouziva sestava UHPLC-MS/MS
Agilent (1290 UHPLC s 6495 trojitym kvadrupdlem).



Zpravodaj 65 - Eurachem - CR

strana 3

Tabulka ¢. 1 Hodnoty bioaktivity estrogennich receptoru

pro ruzné latky s estrogennimi Gcinky
ER
CAS Regis- St Wi Agonist Area ER Anta- _ ER_ _
try Number Under Curve | gonist AUC | Bioaktivita
(AUC)

57-91-0 17alfa-Estradiol 1,06 0 1,06
57-63-6 17alfa-Ethinylestradiol |1 0 1
56-53-1 Diethylstilbestrol 0,943 0,00992 0,943
50-28-2 17beta-Estradiol 0,935 0,0153 0,935
53-16-7 Estron 0,807 0,00246 0,807
1478-61-1 | Bisfenol AF 0,552 0,000026  |0,552
446-72-0 Genistein 0,538 0 0,538
77-40-7 Bisfenol B 0,491 0,00196 0,491
80-05-7 Bisfenol A 0,45 0 0,45
10540-29-1 | Tamoxifen 0,0199 0,447 0,447
486-66-8 Daidzein 0,44 0 0,44
84852-15-3 | 4-Nonylfenol 0,435 3,92E-07 0,435
27193-86-8 | Dodecylfenol 0,392 0 0,392
57-85-2 Testosteron propionat 0,392 0 0,392
789-02-6 0,p-DDT 0,385 0 0,385
17696-62-7 | Fenylparaben 0,275 5,68E-07 0,275
1085-12-7 | Heptylparaben 0,269 0 0,269
1219-38-1 | Octylparaben 0,268 0 0,268
520-18-3 Kaempferol 0,252 0 0,252
94-26-8 Butylparaben 0,251 5,16E-07 0,251
57-11-4 Oktadekanova kyselina | 0,248 0 0,248
683-18-1 Dibutylcin dichlorid 0,000186 0,222 0,222
50-29-3 p,p'-DDT 0,19 0 0,19
85-68-7 Butylbenzylftalat 0,179 0 0,179
1461-22-9 | Tributylcin chlorid 0 0,114 0,114
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Compound Information
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Obrazek ¢. 2 Nalezy estronu v profilu LuZicka Nisa - Hradek v ng/l v obdobi 2017-2018
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Chromatografické podminky jsou nasledujici:
Kolona ACQUITY UPLC® BEH Phenyl 1,7um, 2,1 mm
ID, 100 mm délka, pritok mobilni faze: 0,25 az
0,45 ml/min , teplota termostatu: 40°C, nasttik: 100 pl.

Tabulka 2 SloZeni mobilni faze (A — methanol, B —
0,001 % NH3/40 % methanol)

¢as [min] | pritok A[%] | B
[ml/min] [%]
pocatecni | 0,25 15 85
1,0 0,25 27 73
10 0,25 30 70
12 0,25 100 0
15,0 0,45 100 0
15,1 0,45 15 85
17 0,25 15 85

Podminky na trojitém kvadrupdlu jsou: suSici plyn
dusik o teploté 120 °C a pratoku 15 I/min, oplachovy plyn
dusik o teplot¢ 290 °C a prutoku 11 l/min, tlak na
nebulizeru je 25 psi, napéti na ESI kapilate je -2500 V.
Ostatni podrobné podminky na kvadrup6lu véetné
kvalifika¢nich a kvantifikaénich pfechodt naleznete v [8].
Ukézka chromatogramu a sedmibodové kalibra¢ni kiivky
jsou pro E2 uvedeny na obrazku €. 1.

Diskuse a zavér

Monitoring estrogenti Se provadi na 9 klicovych
profilech (Labe a jeho hlavni pfitoky) a v nejvice
zatizeném profilu Luzicka Nisa - Hradek (az 190 000
ekvivalentnich obyvatel mést Liberec a Jablonec nad
Nisou). Zde pii primérmych pritocich 4 az 6 m¥/s tvoti
vypousténé odpadni vody 10 — 30 % celkového prutoku.
Vysledky monitoringu estrogenu v profilu Luzicka Nisa -
Hradek jsou uvedeny na obrazku ¢. 2. Primérna hodnota
byla v tomto obdobi 1,8 ng/l. Navrhovana hodnota normy
environmentalni kvality pro estron byla 3,6 ng/l. Nalezy
EE2 a E2 jsou velice sporadické a tésn¢ nad mezi
stanovitelnosti. To doklada, Ze estrogeny Se Uspésné
rozkladaji a nepfedstavuji obecné velké riziko s vyjimkou
mist vypousténi neciSténych odpadnich vod, kde mohou
predstavovat problém.

Na estrogenni aktivit¢ se ovSem podili velké
mnozstvi jinych latek s podobnymi ucinky, které
v celkovém piasobeni mohou predstavovat riziko
pfedevsim pro vnimavé vodni zivocichy.

Priklad realného vyskytu latek s estrogennim
ucinkem v bézném Zivoté ilustruje piipad bisfenolu A
ajeho vyskytu v uctenkach. Ukazka nalezt bisfenolu A
v uctenkach ztermopapiru zrtuznych prodejnich mist
ilustruje tabulka €. 3.

Obsah bisfenolu A u nékterych uctenek prekracoval
desetinu hmotnostniho procenta, coz piedstavuje riziko
jak z pohledu analytika, ktery se danym stanovenim
zabyva a bézné¢ stanovuje realné vzorky s mezi
stanovitelnosti 10 pg/kg, (0,000 001 hm. %), tj. 100 000 x
mensi hodnoty, tak i z pohledu u¢inkd, které mohou
takovéto uctenky vyvolat u vnimavych osob (bisfenol A
ma estrogenni aktivitu na urovni 45 % 17-p-estradiolu)!

Tabulka €. 3

uctenka bisphenol A [mg/kg]

parkovaci listek 6

obchodni fetézec 1 150

obchodni fetézec 2 1400

1ékarna 1300

doméci potieby 1500

obchodni fetézec 3 1200

bankomat 1200

obchodni fetézec 4 8

Cerpaci stanice 15

obchodni fetézec 5/1 13

obchodni fetézec 5/2 9,9

obchodni fetézec 5/3 8,4
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3 Odesel Ivan Koruna

V poslednich srpnovych dnech minulého roku nas po
tézké nemoci opustil ve véku 78 let Ing. Ivan Koruna,
CSc. Patiil k zakladatelské generaci analytickych
chemiku, ktera vroce 1993 =zalozila Ceskou odbocku
mezinarodni organizace Eurachem.

Ivan Koruna se narodil 17. kvétna 1941 v Praze.
Vystudoval Vysokou $kolu chemicko-technologickou
v Praze, kde promoval vroce 1968 v oboru organicka
chemie. Kandidatskou diserta¢ni praci obhajil v Ustavu
organické chemie a biochemie AVCR. Vyzkum
biologicky zajimavych peptidi s pouzitim hmotnostni
spektrometrie  ptivedl Ivana  Korunu Kk zajmu
0 analytickou chemii. Analytické chemii se poté vénoval
i ve Vyzkumném ustavu pro farmacii a biochemii, kde
pracoval az do roku 1992, kdy byl ustav zrusen. Po
kratkém ptisobeni v nékolika tstavech ptesel v roce 1995
na pracovistt ASLAB ve Vyzkumném ustavu
vodohospodaiském, kde pracoval az do odchodu do
dichodu v roce 2004. V obdobi prace v ASLABU se pIng
vénoval pouziti systému jakosti v analytické chemii. Byl
pfisnym a spravedlivym posuzovatelem.

Ivan Koruna pfispél svou odbornou erudici
a organizacnimi schopnostmi k rozvoji ¢eského sdruzeni
Eurachem. Byl dlouholetym hospodafem Eurachem-CR,
podilel se na organizovani mnoha kurzii Eurachem-CR,
ve kterych byl i lektorem. V dobé prvniho ceského
predsednictvi evropského Eurachem (2011-2012) uspésné
vykonaval funkci tajemnika evropské organizace.

S manzelkou Vlastou vychovali dvé dcery a spole¢né
se t&sili ze Ctyf vnoucat.

Ivan Koruna byl nejen odbornikem ve své profesi,
ale i jeho vSeobecné znalosti byly obdivuhodné. Byl
jazykové nadany, znal angli¢tinu a néméinu na vysoké
urovni. Jazykové znalosti a cit pro ¢esky jazyk vyuzil pfi
ptekladech a revizi nékolika ptirucek KVALIMETRIE.

Ivan Koruna prispél kdobré odborné urovni
Eurachem-CR a byl jednim z pilifi narodni organizace.
Cest jeho pamatce!

M. Suchanek

4 Workshop Eurachem: nejistota
vzorkovani a analyzy v chemické
laboratori

Ve dnech 19. a 20.listopadu 2019 probéhl
Vv berlinském BAMu spole¢ny seminat Eurachem, Eurolab
a CITAC vénovany nejistoté méfeni. Bylo na ném
pfedstaveno a podrobné diskutovano revidované vydani
Pokynu Eurachem Measurement uncertainty arising from
sampling. Odborny program byl rozdélen na dvé
samostatné Casti, kdy kazdé z nich byl vénovan jeden den.
Prvni ¢ast byla zaméfena na nejistotu spojenou s odbérem
vzorkll a predstaveni samotného ,,guidu® bylo doplnéno
dal$imi pfednaskami zejména prof. Ramseyho, piehledem
dalsich  odbornych  ¢lankti  souvisejicich s touto
problematikou. Soucasné probihaly diskuze v paralelnich
sekcich zaméfenych bud na praktické zkuSenosti
S vyhodnocovanim  nejistoty  vysledki  méfeni se
zahrnutim odbéru vzorkd, nebo na mozné postupy
vyhodnoceni nejistoty souvisejici s odbérem vzorkl. Za
zminku stoji také dvé prednasky veénované nejistoté
vzorkovani z perspektivy akreditacnich organti. Druhy
den seminafe se vénoval nejistoté chemickych méfeni
obecné. Kromé nekolika vybornych piehledovych
prednéasek vénovanych soucasnym zpisoblim
vyhodnoceni nejistoty méfeni byl pifedstaven volné
dostupny software MUKit pro vypocet nejistoty
zvalidaénich a QC dat. Dale byla prezentovana
problematika vyhodnoceni nejistoty, pokud je vysoka
(tedy vyssi nez 50 %), kdy byl na seminatich Eurachem
poprvé predstaven koncept faktoru nejistoty (uncertainty
factor) jako elegantniho zptlisobu feSeni vysokych hodnot
nejistoty. I druhy den byla ¢ast odborného programu
vénovana paralelnim diskuznim sekcim. V zavérecné
pfedndSce byla pfedstavena soucasnad aktivita Spolecné
komise pro pokyny v metrologii (JCGM), ktera se vénuje
jak terminologii (Mezinarodni metrologicky slovnik) tak
ISO pokyniim pro vyhodnoceni nejistoty znamych pod
zkratkou GUM.

Workshop navstivili delegati z 37 zemi a jejich pocet
lehce prekroéil 130. Ceska republika byla na této po viech
strankach vydafené akci zastoupena pouze jednim
ucastnikem. Nicméné, jak je u workshopi Eurachem
dobrym zvykem, prezentace prednasek a posterd jsou
volng dostupné na webové strance
www.eurachem.org/index.php/events/completed/277-
wks-mu2019.

David Milde

5 Metrologické slovniky v elektronické
interaktivni verzi

Pouzivani Mezinarodniho metrologického slovniku
a Mezinarodniho slovniku termint v legalni metrologii
usnadnil uZivatelim Utad pro technickou normalizaci,
metrologii a stitni zkuSebnictvi (UNMZ) na svych
strankach (http://www.unmz.cz/urad/slovniky)
zpracovanim nejnovéjsiho znéni obou slovnikd do formy
interaktivni verze vyuzivajici moznost hypertextovych
odkazii. Zpracovani ceského piekladu obou slovnikd


http://www.eurachem.org/index.php/events/completed/277-wks-mu2019
http://www.eurachem.org/index.php/events/completed/277-wks-mu2019
http://www.unmz.cz/urad/slovniky
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vychazi z publikace Terminologie z oblasti metrologie,
2. vydani, UNMZ, 2010, vydané jako Sbornik technické
harmonizace a dostupné téz zdarma na strankach UNMZ.
Podkladem pro vytvofeni Mezinarodniho slovniku
metrologie - Zakladni a obecné pojmy a souvisejici pojmy
(VIM) (JCGM 200: 2012, 3. vydani; VIM3) byl on-line
slovnik ~ vytvofeny BIPM (JCGM/ WG 2), pro
Mezinarodni slovnik terminti v legalni metrologii (VIML)
(OIML V 1, vydani 2013 (E/F)) slouzil jako vzor on-line
slovnik vytvofeny OIML. Oproti publikaci Terminologie
Z oblasti metrologie je Cesky ptfeklad doplnén o opravy
anové zaclenéné terminy. Oba slovniky publikované
vV nejnovejsi verzi umoznuji tak uzivatelim jednoduse
arychle si ovéfit terminologické problémy z celé oblasti
metrologie na jednom misté, hypertextové odkazy jsou
vyznamnym pomocnikem v efektivnim vyhledavani
v obou dokumentech.

Zbyn&k Plzak

6 Accreditation and Quality
Assurance 4 - 5/2019

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

Accred. Qual. Assur. ro¢nik 24, ¢. 4/2019

[1] Kim, H., Hwang, E., Park, J., Heo, SW.,, et al.,
Proficiency testing for total mercury in oyster with a
metrologically traceable reference value from isotope
dilution mass spectrometry: implications on laboratory
practices using mercury analyzers. Accredit. Qual. Assur.
2019, 24, 253-261. Zkouseni zpusobilosti pri stanoveni
celkove rtuti v ustricich s vyuzitim referencni hodnoty
urcené pomoci hmotnostni spektromerie s izotopovym
redenim. Mezilaboratorni ~ porovnani  provedené
v korejskych laboratofich prokazalo, Zze komeréni
analyzatory pracujici na principu AAS a vyuzivajici
tepelné desorpce rtuti zakoncentrované ve formé
amalgamu poskytuji spolehlivé vysledky.

[2] Beavis, G., Wilson, J.,, Sykes, M., Quantitative
scores for binary qualitative proficiency testing. Accredit.
Qual. Assur. 2019, 24, 263-269. Kvantitativni skore pro
kvalitativni  bindrni testovani zpusobilosti. 'V ptipadé
kvantitativnich zkouSek poskytuje z-skore ucastnikiim
snadno interpretovatelny parametr, Vv piipadé
kvalitativnich zkousek takovy obecné pfijimany parametr
chybi. Autofi v ¢lanku navrhuji tzv. a-skore, které za
pfedpokladu binomického rozdéleni umoziiuje podobné
interpretace, jako z-skore.

[3] Linsinger, T.P.J., Bacquart, T., Alternative designs
for the assessment of homogeneity: use of characterisation
data. Accredit. Qual. Assur. 2019, 24, 281-287.
Alternativni postup pri testovani homogenity: vyuziti
udajit  z charakterizace materialu. Porovnany ruzné
postupy pii testovani homogenity, z nich jeden vyuziva
udajl z vnitrolaboratorni studie, nebyla vSak prokazana

uspora materialll pfi tomto postupu.

[4] Tahoun, LF., Yamani, R.N., Shehata, A.B.,
Preparation of matrix reference material for quality
assurance and control of pesticides analysis in olive oil.
Accredit. Qual. Assur. 2019, 24, 297-304. Priprava
matricniho  referencniho materidlu pro zabezpeceni
arizeni kvality pri stanoveni pesticidii v olivovém oleji.
V ¢lanku je popsan postup piipravy referen¢niho
materialu olivového oleje certifikovaného pro obsah
organochlorovych  pesticidi. Komeréné¢  dostupny
panensky olivovy olej byl obohacen 23 pesticidy
v koncentraci 4 ng/g a byla pfipravena Sarze 300 jednotek.
Byla provedena charakterizace a testovana stabilita
i homogenita podle norem a pokyni ISO. Vysledky
ukazuji, Ze matri¢ni referenéni material pfipraveny podle
kontrolovanych metrologicky platnych postupti je cennym
nastrojem pii analyze potravin.

Accred. Qual. Assur. ro¢nik 24, ¢. 5/2019

[1] Fujiwara, M., Hirosawa, K., Nonose, N., Nishida,
S., et al., Evaluation of measurement uncertainty in the
elemental analysis of sintered silicon carbide using laser
ablation in liquid—inductively coupled plasma mass
spectrometry with external calibration and isotope
dilution. Accredit. Qual. Assur. 2019, 24, 329-339.
Vyhodnoceni nejistoty méreni pri elementarni analyze
slinutého karbidu kiemiku s pouzitim laserové ablace
V kapalné fazi a hmotnostni spektrometrie s indukcné
vazanym plazmatem aexterni kalibraci S izotopovym
ziedovanim. Cilem této studie bylo zhodnotit nejistotu
analytickych metod, které pouzivaji laserovou ablaci
v kapaliné (LAL) jako metodu upravy vzorku. Po odbéru
vzorkll karbidu kifemiku (SiC) byly kvantifikovany
stopové necCistoty za pouziti sektorové hmotnostni
spektrometrie s indukéné vazanym plazmatem (ICP-
SFMS) s externi kalibraci (EC). Rozsifena nejistota (k =
2) koncentraci byla mensi nez 10 %. Aby se ziskaly
ptresngjsi hodnoty, byl Ti (homogenné distribuovany na
povrchu vzorku SiC) kvantifikovan pomoci ICP-SFMS
pomoci izotopové zfedovaci hmotnostni spektrometrie
(IDMS). Rozsifena nejistota (k = 2) byla sniZzena na
3,4%. Mensi nejistota spojena s IDMS odrazela
skutecnost, Ze meéfeni poméru izotopd stejného prvku
sIDMS a méfeni vysokorychlostnich izotopt
Vv intervalech 10 ms snizilo variabilitu intenzit signalu, coz
je primarni zdroj nejistoty. Kombinace s ID navic zlepsila
opakovatelnost souvisejici s mnozstvim vzorku pfi
preduprave.

[2] Tang, L., Yang, H., He, L., Wang, M., et al., Direct
analysis of free-base nicotine in tobacco leaf by
headspace solid-phase micro-extraction combined with
gas chromatography/mass spectrometry. Accredit. Qual.
Assur. 2019, 24, 341-349. Prima analyza volné
nikotinové bdze v listech tabdku pomoci headspace
mikroextrakce na tuhou fazi a plynové chromatografie
S hmotnostné spektrometrickou detekci. Neionizovany
podil nikotinu v tabdkovém listu se nazyva volna
nikotinova baze (FBN). Dynamické4 rovnovéha mezi FBN
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a ionizovanym nikotinem se snadno méni s obsahem
vody, teplotou a hodnotou pH. V této studii byla vyvinuta
metoda ptimé kvantitativni analyzy pro FBN v tabakovém
listu za pouziti mikroextrakce na pevné fazi kombinované
s plynovou chromatografii/hmotnostni spektrometrii.
Podrobné byly zkoumany optimalni podminky pro
analyzu, véetné¢ forem vzorkl, typu vlakna SPME,
predbézné Upravy, teploty pfi extrakci a doby extrakce. Za
optimalizovanych podminek byl linearni rozsah metody
1- 100 mg/ml, s korelacnim koeficientem (r) 0,9977
a detekénim limitem 0,84 pg/g, opakovatelnost (vyjadiena
jako relativni smeérodatnd odchylka) byla 3,35 %
a vytéznost této metody byla mezi 99,56 - 99,80 %.
Relativni rozsitena nejistota byla 7,1 % s koeficientem
roz§ifeni kK = 2.

[31 Allen, N.D.C., Perkins, M., Bacquart, T., Li, J.,
Determining modified reaction parameters for the real-
time measurement of BTEX in biogas and nitrogen using
Selected lon Flow Tube Mass Spectrometry (SIFT-MS).
Accredit. Qual. Assur. 2019, 24, 361-368. Stanoveni
modifikovanych reakcnich parametrii pro méreni BTEX
Vv bioplynu a dusiku v redlném case s pouzitim hmotnostni
spektrometrie vybranych iontii (Selected Ion Flow Tube
Mass Spectrometry - SIFS-MS). Rostouci poptiavka po
vysoce kvalitnim bioplynu a sniZovani zavislosti na
zemnim plynu vedly k potiebé dobie definovaného ramce
pro zajisténi shody a kvality bioplynu zavedenim
referenénich  materiald a metod s deklarovanou
navaznosti. Krom¢ toho existuje velkd potieba
kvantifikovat kritické stopové necistoty v bioplynu.
V tomto clanku byly vredlném case analyzovany
referencni  standardy plyntd obsahujicich  stopové
uhlovodiky, které jsou navdzany na mezinarodni systém
jednotek pomoci hmotnostni spektrometrie s iontovou
prutokovou trubici (SIFT-MS).

[4] Hall, B.D., Rounding the expanded uncertainty.
Accredit.  Qual.  Assur. 2019, 24, 369-373.
Zaokrouhlovani rozsirené nejistoty. Pti  vyjadfovani
roz§ifené nejistoty mize zaokrouhlovani na urcity pocet
platnych ¢&islic ovlivnit pfisluSnou hladinu vyznamnosti.
V ¢lanku byla pouzita jednoducha numericka metoda pro
vyjadfeni hladiny vyznamnosti pfi pouZiti riznych metod
zaokrouhlovani. Vysledky jsou shodné s doporucenim
NIST, podle n&jz ma byt rozsifena nejistota pii 95 %-
hladiné vyznamnosti vyjadiena na dveé platné Cislice
a prislusna veli¢ina by méla byt vyjadfena se stejnou
preciznosti.

[5] Abdel Massih, M., Planchon, V., Pitchugina, E.,
Mahillon, J., Enumeration of lactic acid bacteria: lacuna
and improvement areas highlighted by proficiency testing.
Accredit. Qual. Assur. 2019, 24, 381-385. Stanoveni

poctu bakterii mlécného kvaSeni: nedostatky a oblasti
zlepSeni prokdzané zkouSenim zpiisobilosti. V letech 2011
az 2018 byla sledovana problematika zkouseni ptisobilosti
(PT) ptfi mikrobiologickych testech organizovanych
organizaci REQUASUD. Pro pocet bakterii mlééného
kvaseni (LAB) poskytly laboratofe pouzivajici stejnou
analytickou metodu (ISO 15214) zcela nehomogenni
vysledky pii analyze pfirozen¢ kontaminovanych vzorki
(syrového mléka, uzeného lososa a $unkové klobasy), coz
vedlo k atypicky velké distribuci vysledkd PT. Podrobna
studie téchto atypickych vysledkli poskytla pohled na
zdroj systematickych chyb ovliviiujicich toto stanoveni.
Ukazalo se, ze hlavni zdroje analytické variability
souviseji s normou ISO 15214:1998. Pro lepsi
harmonizaci analytickych vysledki 1ze navrhnout
prakticka vylepSeni pro revizi této normy, zejména:
upiesnéni kritérii pro pocet kolonii, omezeni povolenych
inkuba¢nich podminek a pouziti selektivnéjsiho
kultivaéniho média k zamezeni rastu interferujicich
kolonii.

[6] Osorio, A.C.P., de Sena, R.C., Aratijo, T. de O., de
Almeida, M.D., Purity assessment using the mass balance
approach for inorganic in-house certified reference
material production at Inmetro. Accredit. Qual. Assur.
2019, 24, 387-394. Hodnoceni Cistoty s vyuZitim
hmotnostni bilance pro anorganické interni referencni
materialy. V ¢lanku jsou popsany zkuSenosti a praktiky
Narodniho institutu metrologie, kvality a technologie
(Inmetro) v Brazilii. Je popsano pouziti metod ICP-MS,
energeticky  disperzni  rentgenové  fluorescencni
spektrometrie a ICP-OES. Cistota anorganickych soli byla
stanovena pomoci hmotnostni bilance s rozsifenymi
nejistotami méfeni mensimi nez hmotnostni zlomek
0,007 %. Vsechny postupy byly provedeny podle normy
ISO 17034: 2016.

Pavel Jano§

7 Smutna informace
Dne 1. 11. 2019 zemfela po dlouhé tézké nemoci
Mgr. Alena Capkova, od roku 1999 &lenka Eurachem-CR.
V letech 2005 — 2014 pisobila ve sdruzeni jako revizorka
a svymi podnéty pfispivala ke zlepSeni ¢innosti sdruzeni.
Byt ptivodnim vzdélanim fyzikalni chemik, pracovala
vétsinu svého pracovniho Zivota v laboratofi Vodni zdroje
GLS a prispéla k vysoké urovni jeji prace. Vedle této
¢innosti vykonala obrovské mnozstvi prace v oblasti
fizeni kvality analytickych vysledku, tvorby norem (byla
spoluautorkou mnoha hydroanalytickych norem, na
jejichz tvorbé se podilela s Ing. Hoffmanem a prof.
Pitterem) i v legislativni oblasti (fada praktickych otazek
ve vyhlasce o poplatcich za vypousténi OV apod.).
Vybor Eurachem-CR
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