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Predmluva

Toto vydéani je revizi Pokynu CITAC/Eurachem, vydaného v roce 2002. Vydani z roku 2002 vzniklo
z pokynu CITAC, ktery vychazel ptirucky Eurachem/WELAC.

Tato revize odradzi zmény, které byly zavedeny s publikaci ISO/IEC 17025 ve verzi z roku 2005.
Terminologie byla téZ aktualizovana podle ISO/IEC 17000:2004, ISO 9000:2015 a tietiho vydani
mezinarodniho metrologického slovniku — z&kladni a vSeobecné pojmy a ptidruzené terminy (JCGM
200:2012 - VIM).

Privodce se zaméfuje na poZadavky normy ISO/IEC 17025, zaroven je obsah uzite¢ny i pro organizace,
které usiluji o akreditaci nebo certifikaci podle pozadavkt norem jako 1SO 15189 nebo 1SO 9001, nebo
0 dodrZzovani zasad spravné laboratorni praxe. Podobné, i kdyZ ptirucka mé nazev Privodce kvalitou
v analytické chemii, se predpoklada, Ze bude také ptinosem pro jiné obory neZ pouze pro chemii. Pro ty,
ktefi pracuji v oblasti mikrobiologie, je tfeba poznamenat, Ze Eurachem zveiejnil Pokyn zaméfeny specialné
pro mikrobiologické laboratofe.

Pokyn také poskytuje uzite¢né informace jak pro laboratote, které chtéji zavést systém managementu
kvality, ale neusiluji o jeho formalni uznani, tak i pro ty, ktefi jsou zapojeni do vzdélavani a odborné

pfipravy.
Vydani Pokynu v roce 2002 obsahovalo rozséhlou referen¢ni a bibliografickou sekci. Pro zptehlednéni
obsahuje sekce bibliografie v tomto vydani pouze literaturu citovanou v textu. DalSi dokumenty, tykajici se

akreditaci a zajistovani (prokazovani) kvality, Ize nalézt v ,,seznamu ¢etby* pod polozkou ,,publikace” na
internetovych strankach Eurachemu (www.eurachem.org).

T M. Eleftheriadou a KC Tsimillis (eds.), Pokyn Eurachem: Accreditation for microbiological laboratories
(2. vydani 2013), ISBN 978-91-87017-92-6. Dostupné z www.eurachem.org. Téz Kvalimetrie 5 - Akreditace
laboratoii provadéjicich mikrobiologické zkouseni (EAL-G18, CIA, 1996)
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Zkratky a symboly

V této piirucce se pouZivaji nasledujici zkratky, zkratky a symboly.

AMC
AOAC International
BIPM
CITAC
CLSI
CRM
EA

ES
EQA
EU
GLP
GMP
GUM
HPLC
IEC
ILAC
ISO
IUPAC
JCGM

LIMS
LOD
LOQ
MLA
MRA
OECD
OIML
PCR
PVC
QA
QC
QMS

Analytical Methods Committee of the RSC
celosvétoveé uznavana normaliza¢ni organizace
Mezinarodni ufad pro miry a vahy

Cooperation on International Traceability in Analytical Chemistry
Clinical and Laboratory Standards Institute
certifikovany referen¢ni materiél

Evropska spolupréce pro akreditaci

Evropska komise

Externi hodnoceni kvality

Evropska unie

Spravna laboratorni praxe

Spravna vyrobni praxe

Vyhodnoceni namétenych dat - Pokyn pro vyjadieni nejistoty méfeni
vysokoucinna kapalinova chromatografie
Mezinarodni elektrotechnicka komise

International Laboratory Accreditation Cooperation
Mezinarodni organizace pro normalizaci
Mezinarodni unie pro ¢istou a uzitou chemii

Joint Committee for Guides in Metrology
koeficient rozsifeni (pouZiva se pii vypoctu rozsifené nejistoty)
systém pro spravu laboratornich informaci

mez detekce

mez stanovitelnosti

Mnohostranné dohoda

Dohoda o vzajemném uznavani

Organizace pro hospodaiskou spolupraci a rozvoj
Mezinarodni organizace na legalni metrologii
polymerézova fetézova reakce

polyvinylchlorid

zajistovani (prokazovani) kvality’

fizeni kvality

systém managementu kvality

! Poznamka prekladateli: CSN EN ISO 9000:2016 uvadi jako piekladovy ekvivalent pro quality assurance pouze
prokazovani kvality. To podle ndzoru piekladatel nevystihuje zaZité pojeti tohoto slovniho spojeni v oblasti
zku3ebnictvi, proto zde, i dale v textu, byl pteklad doplnén o zajistovani.
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RSC
PT
RM
S

sl
SOP

uv
VCM
VIM

WHO

Royal Society of Chemistry (UK)
zkouSeni zpusobilosti

referenéni material

smérodatna odchylka

Mezinéarodni soustava jednotek
standardni operacni (pracovni) postup
standardni nejistota méfeni

rozsifena nejistota méfeni
ultrafialovy

monomer vinylchloridu

Mezinarodni metrologicky slovnik — Zakladni a vSeobecné pojmy a ptidruzené

terminy

Svétova zdravotnicka organizace
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1 Poznamky pro étenare

1.1 Cile a zaméry

111 Cilem této prfirucky je poskytnout
laboratoiim navod jak dodrZzovat osvédcené postupy
u analytickych ¢innosti, které uskutec¢uji. Pirucka
se vztahuje na rutinni i nerutinni analyzy jak
kvalitativni, tak i kvantitativni. Oblasti vyzkumu
a vyvoje se zabyva samostatny dokument [1].

112 Zamérem piirucky je pomoci tém, ktefi

zavadéji systétm managementu kvality (QMS)
v laboratofi, a to zejména tém, kteti usiluji
0 akreditaci podle  pozadavku normy

ISO/IEC 17025 [2]. Tém, kteti se piipravuji na
akreditaci, pomizZe tento dokument objasnit vyznam
znéni této normy. Piiru¢ka bude téZ uzite¢na pro
organizace, které se snazi o akreditaci nebo
certifikaci podle pozadavka norem, jako jsou
ISO 15189 [3], I1SO 15195 [4] nebo I1SO 9001 [5],
nebo

o0 dodrZovani z&sad spravné laboratorni praxe (SLP)
[6] nebo spravné vyrobni praxe (GMP) [7], a pro ty
organizace, které jsou zapojeny do posuzovani
analytickych laboratoti podle téchto pozadavki
a zasad. Piiru¢ka by méla byt téZ ptinosem pro ty,
ktefi se zapojuji do vzdélavani a vycviku.

1.1.3 Tato piirucka se zaméfuje na technické
aspekty managementu kvality v laboratofi, Sse
zvlaStnim darazem na ty oblasti, v nichZz se
vyZaduje interpretace chemickych zkouSek nebo
souvisejicich  méfeni. Aspekty managementu
kvality, kterymi se tato ptirucka podrobné nezabyva
(naptiklad  pfezkoumavani  smluv,  zaznamy,
protokoly o zkouSk&ch a stiznosti) jsou pIné feSeny
v jinych dokumentech, jako je CSN ISO/IEC 17025

[2].

1.2 Terminologie

1.2.1 Pii revizi této piiru¢ky byla pozornost
zaméfena na aktualizaci terminologie a to tak, aby
odrdZzela vyvoj od  pifedchoziho  vydani,
publikovaného v roce 2002. Ptirucka pouziva,
pokud je to moZné, terminy definované v CSN EN
ISO/IEC 17000 [8], CSN EN ISO 9000 [9] a tfetim
vydani VIM [10]. Ty jsou doplnény tam, kde je to

nutné,  terminologii  pouzivanou v  CSN
ISO/IEC 17025 [2].
V nékterych ptipadech maze byt obtizné

rozhodnout, ktery termin se ma pouZzivat, nebot’ se
pouzZiva nékolik  podobnych  termint. Pro
prehlednost je povazovano za dulezité pouZivat
termin konzistentné¢ Vv celé piirucce. Jednim
z piikladi je termin pouzivany k popisu dokumentu,
ktery obsahuje podrobny popis metody pouzivané
v laboratofi. Pro kvantitativni analyzu VIM,
odkazuje na postup méfeni, CSN EN
ISO/IEC 17025 to ozna¢uje jako metodu, v CSN
EN 1SO 15189 [3] jako laboratorni vySetieni
a mnoho laboratofi odkazuje na svij standardni
operacéni postup (SOP). Podle jiné nedavné piirucky
Eurachem se pracovni skupina rozhodla dodrZzovat
ISO/IEC 17025 a pouZzivat obecny pojem ,metoda“.
Termin ,koncentrace‘ se pouziva sdm o sob¢ (tj. bez
kvalifikace), kdyZz je vyZadovana vSeobecnost.
V této piiruéce tento pojem predstavuje skupinu
termin, kterd zahrnuje hmotnostni  zlomek,
hmotnostni koncentraci, latkovou koncentraci, atd.

Terminy VIM z oboru analytické chemie jsou
podrobnéji  vysvétleny v Pokynu Eurachem
,Nazvoslovi analytického méteni® [11].
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2 Uvod

2.1 KaZzdé analytické méfeni musi poskytovat
vysledek, ktery je dostatecné ptesny, aby
umoziioval UZivateli ¢init pfislusna rozhodnuti
a musi byt vhodné pro dany ucel. Kazda laboratof,
nehledé¢ na oblast analyzy, si uvédomuje potiebu
prokazovani kvality svych vysledku. V poslednich
desetiletich doslo k dohodé o tom, co je nezbytné
pro dosazeni kvality. VVychozim bodem je pouZivat
metodu, kterd byla validovana. Hodnoty klicovych
vykonnostnich  parametrd, napf.  preciznost,
vychyleni-bias, ziskané b&hem validace metody
predstavuji zdroj hodnot pro vyhodnoceni nejistoty
méfeni vysledkt ziskanych pomoci validované
metody. To stale nepostacuje k tomu, aby tvirce
vysledku mohl tvrdit, Ze jeho vysledek Ize legitimné
porovnat s vysledkem ziskanym v jiné laboratofi
nebo v jinou dobu. Pro takové tvrzeni je tieba
metrologické navaznosti. Validace metod, nejistota
méfeni a metrologicka navaznost jsou klicové pro
dosazeni spolehlivych vysledku a to je divod, pro¢
se objevuji v ISO/IEC 17025 [2]. Nicméné jsou
nezbytné ve vsech laboratofich (velkych i malych)
bez ohledu na pozadavky na akreditaci. Jako pomoc
laboratofim jsou na webovych strankach Eurachem
dostupné pokyny tykajici se validace metod,
nejistoty méfeni a metrologické navaznosti [12-14].
Tato piirucka ukazuje, kde validace metod, nejistota
méfeni a metrologickd navaznost zapadaji do
zajistovani (prokazovani) kvality.

2.2 Vhodny systétm managementu kvality
poskytuje laboratofi moZnost prokazat, Ze ma
odpovidajici zatfizeni a vybaveni k provadéni
specifickych analyz a Ze ¢innosti vykonali zpusobili
pracovnici fizenym zpusobem podle
dokumentované a validované metody. Management
kvality by se m¢l zamétovat na klicové otazky,
které urcuji kvalitu, cenu a vcasnost vysledku
a zaroven brani rozptylovani energie na méné
vyznamné zalezitosti.

2.3 Spravny management kvality, véetné jeho
formalni uznani akreditaci, certifikaci atd., pomaha
zajistit, Ze vysledky jsou vhodné pro dany ucel.
Nicméné je dulezité, aby si jak laboratote, tak
i jejich zakaznici uvédomili, Ze management kvality
nemize zarucit 100% spolehlivost jednotlivych
vysledki. To ma dva davody:

i) Mize dochédzet k lidskym chybdm, naptiklad
kdyZ se zaméni vysledky dvou vzorkd. V tadné
fungujici laboratofi bude ¢etnost lidskych chyb
mald, ale nikoliv nulova [15].

i) Vyskytuji se téZ ndhodné a systematické chyby
méfeni, které vedou K nejistoté vysledku méfeni.
Pravdépodobnost, Ze se né&jaky vysledek bude
nachazet v udaném rozmezi nejistoty, bude
zaviset na pouZité konfidenéni Urovni. Ale
i v fadn¢ vedené laboratofi se budou pfilezitostné
vyskytovat vychylené vysledky a velmi ojedinéle
bude odchylka i velka.

Ulohou managementu kvality je zavést opatieni
zaméfena na minimalizaci ¢etnosti selhani kvality
a identifikovat a opravit tyto nedostatky dtive, nez
vysledky budou piedany odbérateli. Se zvySujicim
se Usilim managementu kvality Ize ocekavat, Ze
pocet selhani kvality se bude sniZzovat. Je nezbytné
sladit naklady na management kvality s pfinosem
spoéivajicim ve sniZzeni Cetnosti selhani na
ptijatelnou (nenulovou) uroven.

2.4 Zasady  managementu  kvality  byly
formalizovany v fadé¢ zvefejnénych navoda
a norem. Mezi ty nejvice uznavané a pouzivané
v analytickych laboratofich patii:

241 ISO/IEC 17025[2]. Tato norma se
vztahuje na laboratofe vytvarejici Systém
managementu pro administrativni a technické
¢innosti laboratofe a ¢innosti  souvisejici
s kvalitou. Zamétuje se na odbornou kompetenci
(zpusobilost) laboratoti provadét specifické
zkousky a kalibrace a je pouzivana akredita¢nimi
organy po celém svété jako soubor zékladnich
pozadavkd pro uznani zpusobilosti laboratofe.

242 1SO9001[5]. Tato norma se tyka
predev§im managementu kvality v zafizenich,
ktera se zabyvaji vyrobou nebo poskytovanim
sluZeb.

2.4.3 1SO 15189 [3]. Tato norma byla pfipravena
specialn¢ se zamé&fenim na zdravotnické
laboratofe provadéjici zkousky nebo vyseteni
materiala ziskanych z lidského téla. Tato norma,
vychazejici z ISO 9001 [5]
a ISO/IEC 17025 [2], urcuje poZadavky, které
jsou specifické pro zdravotnické laboratoie.

2.4.4 OECD Principles of Good Laboratory
Practice (GLP) [6] (OECD principy ze spravné
laboratorni praxe (SLP)) a jeji narodni
a odvétvové ekvivalenty. Tyto zésady se tykaji
organizaénich procestt a podminek, za nichz
probihaji laboratorni studie tykajici se cinnosti
podléhajicim regulaci.
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2.5 Souc¢asné normy jako ISO/IEC 17025 [2],
ISO 9001 [5] a ISO 15189 [3] kladou diraz na
neustalé zlepSovani. Organizace by méla neustéle
zlepSovat  efektivitu svého QMS  (systému
managementu kvality) prostfednictvim aktivit, jako
jsou stanoveni cilt kvality, piezkoumani zavéra
auditu a prezkoumani systému managementu. 1SO
9001 prosazuje piijeti procesniho piistupu pFi
VYVOji, zavadéni a zlepSovani ucinnosti QMS. Tento
ptistup je také oznaCovana jako ,Planuj-Proved-
Ovét-Jednej*(angl. Plan-Do-Check-Act):

» Pléanuj - stanovte cile a procesy, které jsou nutné
k dodani vysledku podle pozadavkt zakaznika
a v souladu s politikou organizace.

o Deélej — implementujte procesy.

e Kontroluj — monitorujte a hodnot'te procesy
a produkty vzhledem k obecnym z&sadadm, cilim
a pozadavkam na produkt a uved'te vysledky.

e Jednej — podniknéte kroky k neustalému
zlepSovani vykonnosti procesu.

2.6 Laboratot si zvoli normu (standard) podle
svych potieb. Nicméng, ustfednim bodem této
prirucky je tvrzeni, Ze technicky osvédcené postupy
managementu kvality nezavisi na formalnim QMS,
ktery byl ptijat.

2.7 Laboratof se muze rozhodnout k navrzZeni
vlastnich postupt managementu kvality nebo se
muze drzet jednoho ze zavedenych standardi nebo
smérnic. V druhém piipadé muize deklarovat
neformalni shodu s normou nebo protokolem, nebo
se v idealnim ptipadé muze podrobit nezavislému
posouzeni oficidlnim expertnim organem s cilem
ziskat nezavislé schvaleni svého QMS. Takové
nezavislé posouzeni/schvaleni je zndmo jako
akreditace, certifikace nebo shoda podle toho, ktera
norma nebo jiny dokument se pouZije pro
hodnoceni. Zejména v oblasti zkou3eni je akreditace
nékdy povinna, aviak ve vétsing pripadu laboratof
muze svobodné¢ rozhodnout, jak4 opatieni
managementu kvality si pieje ptijmout. Cesta
nezavislého posouzeni si ziskala vyhody, zejména
tam, kde zé&kaznici laboratofe vyZaduji objektivni
diukaz o technické kompetenci (zpusobilosti)
laboratofe. Objasnéni  pojmu ,akreditace*
pouzivaném v této piirucce naleznete v ¢asti 3.4 a 4.
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3 Definice aterminologie

Existuje celd fada dulezitych termint pouZivanych
v managementu kvality a posuzovani shody, jejichz
vyznam se mize ménit v zavislosti na kontextu, ve
kterém jsou pouZivany. Je ddlezité porozumét
rozdilu mezi jednotlivymi terminy. Klicovym
referenénim dokumentem je ISO/IEC 17000 [8].
Dalsi terminy Ize nalézt v 1ISO 9000 [9] a VIM [10].
Zde je uveden vybér termind, se kterymi se
pravdépodobné mizeme setkavat v laboratofi.

3.1 KVALITA:
souborem
(1SO 9000 [9])

3.2 SYSTEM MANAGEMENTU:  Soubor
vzajemné provazanych nebo vzijemné pisobicich
prvki organizace pro stanoveni politik, cila
a procesu k dosaZzeni téchto cila (1ISO 9000 [9])

3.3 SYSTEM MANAGEMENTU KVALITY:
Cast systému managementu tykajici se kvality
(1S0O 9000 [9])

3.3.1 V praxi terminy ,systém managementu’
a ,systtm managementu kvality* se casto
zaménuji. V ISO/IEC 17025 [2] se pouZiva
,Systém managementu‘, avsak v ISO 15189 [3]
je davana piednost ,Systému managementu
kvality*.

3.4 AKREDITACE: Potvrzeni vydané treti
stranou vztahujici se k organu posuzujicimu shodu,
kterym je oznamovano formalni potvrzeni jeho
odborné zpusobilosti provadét specifické ulohy
v oblasti posuzovani shody (ISO/IEC 17000 [8]).

3.4.1 'V souvislosti s laboratoii, ktera provadi
méieni, je akreditace formalnim uznanim toho,
Ze laboratof je zpusobila Kk provadéni
specifickych kalibraci nebo zkousSek.
Mechanismus, podle kterého je udélovana
akreditace, je popsan v sekci 4 a zakladni
poZadavky popisuje ISO/IEC 17025 [2].

3.4.2  Akreditace se pouziva take v souvislosti
s Cinnostmi zaloZenymi na 1SO 9000 [9]
k popisu procesu, jimz akreditani organ
formalné¢ potvrdi certifikaéni organ jako
zpusobily  k  certifikaci  organizaci  jako
kompatibilnich s fadou norem ISO 9000.

35 CERTIFIKACE: Potvrzeni vydané treti
stranou, vztahujici se k produktim, systémtm nebo
osobam (ISO/IEC 17000 [8])

splnéni  pozadavkl

charakteristik

Stupeini
inherentnich

3.5.1 Certifikace (n€kdy oznaCovana jako
registrace) se liSi od akreditace pfedevsim v tom,
Ze vyslovné nezmifiuje odbornou zpusobilost.

36  ZAJISTOVANI (PROKAZOVANI)
KVALITY (DRIVE ZABEZPECENI JAKOSTI)
(QA): Cast managementu kvality zaméfena na
poskytovani davéry, Ze poZzadavky na kvalitu budou
splnény (1SO 9000 [9])

Mezi hlavni poZadavky v laboratofi patfi:

*  QMS (systém managementu kvality);

* Vhodné laboratorni prosttedi;

e Vzdélani, vycvic¢eni a kvalifikovani pracovnici;
e Postupy pro $koleni a zaznamy;

« Specifikace pro reagencie, kalibra¢ni standardy,
etalony a standardy (véetné referencnich
materiali (RM));

*  Vhodné udrZzované a kalibrované zafizeni;

e Postupy pro odbér vzorku (pokud za tuto ¢innost
zodpovidé laborator);

» Postupy pro zpracovani vzorku;

» Dokumentované a validované metody;

» Metrologicka navaznost vysledku;

» Vyhodnoceni nejistoty méteni;

» Postupy vnitiniho fizeni (kontroly) kvality;

 Ucast ve zkouseni zpasobilosti (PT) / externim
hodnoceni kvality (EHK);

« Postupy pro kontrolu a uvadéni vysledki;

e Postupy pro provadeéni
a napravnych opatient;

preventivnich

 Postupy pro interni audity a ptezkoumani.

37  RIZENI  KVALITY (QC):  Cast
managementu kvality zaméfend na poskytovani
duvéry, Ze poZadavky na kvalitu budou splnény
(1SO 9000 [9])

QC postupy se vztahuji k zajisténi kvality vysledki
ziskanych pro konkrétni vzorky nebo sady vzorki
a zahrnuji:

« analyzu kontrolnich vzorkta (QC vzorku),

e analyzu méficich standardd (v¢etné referencnich
materiali),

* analyzu slepych (blind) vzorkd,
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» analyzu slepych pokust a vzorki reagencii [12],
 analyzu vzorku s pfidavkem (spikované vzorky),
* analyzu duplicitnich vzorka

» pouZiti grafického znazornéni fizeni kvality pro
sledovani trendd,
» vyhodnoceni korelace vysledka ziskanych pro

razné charakteristiky vzorku, za piedpokladu, Ze
existuje znamy vztah.

DalSi podrobnosti o fizeni kvality jsou uvedeny
v oddilu 21.

3.8 AUDIT: Systematicky, nezavisly,
dokumentovany proces pro ziskani zaznami,
prohlaSeni, skute¢nosti a jinych vyznamnych
informaci a pro jejich objektivni posouzeni za
ucelem stanoveni rozsahu, ve kterém jsou
specifikované pozadavky splnény

(ISO/IEC 17000 [8])

3.8.1 V praxi maji audity kvality tiéi formy.
Audit provadény Vv  laboratofi  vlastnim
personalem, ktery je <&asto oznaCovan jako
,interni audit* nebo audit ,prvni stranou‘. Mezi
,externi audity patii ,audity druhou stranou‘
provadéné organizaci zainteresovanou
Vv laboratofi (naptiklad z&kaznikem) a ,audity
tieti stranou‘, které jsou provadény nezavislym
externim subjektem, jakym je akredita¢ni organ.
Audit tfeti stranou, ktery provadi akredita¢ni
organ jako soucast procesu akreditace, se nazyva
posuzovani.

V této prirucce se termin audit vztahuje na interni
audit; posuzovani se tyka externiho auditu treti
stranou.

3.9  PREZKOUMANI: Ovéfeni vhodnosti,
priméfenosti a efektivnosti vybranych
a stanovenych ¢innosti s ohledem na plnéni
specifikovanych pozadavka pfedmétem posuzovani
shody (ISO/IEC 17000 [8])

3.9.1 Prezkoumani kontroluje  vSechny
aspekty systému managementu kvality, aby se
zajistilo, Ze je stale efektivni a dosahuje
stanovenych cilt. Piezkoumani provadi vysSi
vedeni odpovédné za politiku kvality a préci
laboratofe.  Pfezkoumani bude  zahrnovat
vysledky z internich audita.

Vice informaci o auditu a pifezkoumani jsou
uvedeny v oddilu 23.

3.10 MERENA VELICINA: Veli¢ina, kterd ma
byt méfena (VIM [10])

3.10.1 Specifikace métené veli¢iny by méla byt
dostate¢né  podrobna, aby se piedeslo
nejednoznacnosti. Je dulezité si uvédomit, Ze
méfena veliGina neni alternativou pro analyt
[11].

3.11 STANDARD, NORMA: Vyraz ,standard’
ma v anglickém jazyce nékolik ruznych vyznamu.
V minulosti se pouzival pfedev§im k oznaCovani
tisténych norem, tj. obecné piijimanych postupt,
specifikaci, technickych doporuceni atd. a dale
k oznaceni chemickych nebo fyzikalnich standardt
¢i etalont pouZivanych pro kalibraéni uéely. Aby se
ptedeslo nedorozuméni, je v tomto dokumentu
pouZivan termin norma pouze ve vyznamu tisténych
norem. Termin standard méfeni se pouziva pro
popis chemickych nebo fyzikalnich standardd
(etalonii) pouzivanych ke kalibracim nebo
validacim, jako jsou napf. chemiklie stanovené
Cistoty a jejich odpovidajici roztoky o znédmé
koncentraci; UV filtry; zavazi, atd. Certifikovanée

referenéni  materidly (CRM) jsou jednou
z dulezitych kategorii standardi méfeni.

3.12 REFERENCNI MATERIAL (RM):
Material, dostateéné homogenni a stabilni,

s referenci ke specifikovanym vlastnostem, které
byly stanoveny tak, Ze se hodi pro jejich zamyslené
pouZiti pfi méfeni nebo pii zkoumani jmenovitych
vlastnosti (VIM [10])

3.13 CERTIFIKOVANY REFERENCNI
MATERIAL (CRM): Referenéni material,
doprovazeny dokumentem vydanym zptsobilou
osobou a poskytujici jednu  nebo vice
specifikovanych hodnot vlastnosti s piidruzenymi
nejistotami a navaznostmi s pouZitim platnych
postupa (VIM [10])

3.14 POSTUP MERENI:  Podrobny  popis
méfeni podle jednoho nebo vice méticich principa
a dané metody méteni zaloZeny na modelu méfeni
a zahrnujici jakykoliv vypocet k ziskani vysledku
mefeni (VIM [10]).

Poznamenejme, Ze v ISO/IEC 17025 [2] a v této

ptiruéce se pouziva termin ,metoda‘ (viz oddil
1.2.1).

3.15 METROLOGICKA NAVAZNOST:
Vlastnost vysledku méteni, pomoci niz mize byt
vysledek vztazen ke stanovené referenci pies
dokumentovany nepteruseny fetézec kalibraci,
z nichz kazda prispiva k nejistot¢ méfeni (VIM
[10)

3.16 NEJISTOTA MERENI: Nezéaporny
parametr charakterizujici rozptyleni hodnot veli¢iny
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piifazenych k méfené veli¢iné na zakladé pouZité
informace (VIM [10])

3.17 VALIDACE METODY: Potvrzeni
prezkousSenim a poskytnuti objektivniho dikazu, Ze
jsou jednotlivé poZadavky na specifické zamyslené
pouZziti splnény.(ISO/IEC 17025 [2])

PovSimnéme si, Ze VIM [10] poskytuje jinou, ale
v zasadé podobnou, definici validace. Dalsi
informace o terminologii tykajici se validace
metody lze nalézt v Pokynech Eurachem
o terminologii [11] a validaci metod [12].
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4 Akreditace

4.1 Odkazy na akreditaci se v tomto
a nasledujicich oddilech vztahuji k ISO/IEC 17025
[2]. Jeji poZadavky jsou zékladem pro akreditaci
udélovanou akreditaénim orgadnem a existuji dohody
na podporu rovnocennosti posuzovani (viz oddil
4.9). V EU plati zvI&Stni pravni piedpisy pro ziizeni
narodnich akreditacnich organti (nafizeni (ES)
¢. 765/2008 [16]).

4.2 Norma ISO/IEC 17025 [2] obsahuje dvé
sady pozadavkii; jeden vztahujici se k managementu
laboratote a druhy tykajici se technickych otazek.

4.2.1 Pozadavky tykajici se managementu
laboratofe jsou velmi podobné pozadavkim
uvedenym v 1SO 9001 [5]), tedy zajisténi, aby
politiky, postupy a prislusna dokumentace byly
zavedeny pro:

 organizaci a delegovani odpovédnosti,

 ziizeni, vyhodnocovani a zlepSovani systému
managementu kvality (QMS),

¢ fizeni dokumentd a zaznamu,

* zajisténi, Ze se zakazniky se jedna
konzistentné¢ (smlouvy, spoluprace, zpétna
vazba),

o zabezpeCeni  kvality  dodavek, sluzeb

a veSkerych subdodavatelskych praci,

* identifikaci a feSeni jakychkoli neshod ve
vztahu k zavedenému systému managementu
kvality (QMS),

e potvrzeni stavajiciho povédomi vedeni
0 Gcinnosti a vhodnosti systému fizeni kvality

(QMS).
Uvedené pozadavky naleznete v kapitole 4
normy.

POZNAMKA: Tento Pokyn se konkrétnd
nezabyva zadnymi z téchto problémul fizeni

krom& pozadavki na interni  audity
a prezkoumani vedenim (viz oddil 23).
4.2.2 Pozadavky tykajici se  odborné

kompetence laboratofe Kk provadéni urcitych
druhtt zkouSek nebo kalibraci jsou uvedeny
v kapitole 5 normy. Jsou pfedmétem detailnich
doporuceni, kterd najdete v nésledujicich ¢astech
této prirucky.
4.3 PozZadavky ptednich norem/protokoltl
kvality maji mnoho spole¢nych nebo podobnych
prvkt. Napiiklad ISO/IEC 17025 [2] zahrnuje

prvky  systtmu  managementu  1SO 9001 [5],
vztahujici se na laboratofe. Pro laboratote, které
v ramci organizace usiluji o certifikaci podle normy
ISO 9001 (a proto nechtéji ziskat hodnoceni své
technické zpusobilosti tfeti stranou jako v piipadé
akreditace), 1ISO / IEC 17025 a tento Pokyn mohou
byt doporuceny jako uziteény nastroj pro zajisténi
kvalitni préace v téchto laboratotich.

4.3.1 Laboratote, které vyhovuji pozadavkim
ISO/IEC 17025 [2] budou pracovat v systému
managementu kvality, ktery odpovida principim
ISO 9001 [5]. Nebudou proto vyZadovat
separatni certifikaci podle pozadavka ISO 9001
u téch ¢innosti, na které se vztahuje akreditace
podle ISO/IEC 17025. Organizace se vSak muize
rozhodnout pro ziskani certifikace pro
netechnické aktivity, které nejsou zahrnuty
v akreditaci, napiiklad finance, lidské zdroje
nebo prodej a marketing.

4.4 Akreditace se udéluje laboratofi pro
specifikovany soubor ¢innosti (napt. zkouSky nebo
kalibrace) na zakladé posouzeni této laboratofe
akredita¢nim organem. Takové posuzovani obvykle
zahrnuje posouzeni uzivanych metod,
zafizeni/prostredi, vybaveni, personélu a prostiedku
fizeni provadénych postupti. Kromé toho se bude
zkoumat systém managementu kvality a souvisejici
dokumentace laboratote.

4.5 U metod bude zkouméno, zda je zajisténo,
Ze jsou technicky vhodné pro zamysleny ucel, Ze
byly validovany a popsany jasné a jednozna¢né a Ze
jejich vykonnost je pod kontrolou (napt. pomoci
pouzivani kontrolnich diagrama kvality). Je moZzno
predvést provedeni zkouSek a tim prokazat, Ze jsou
dodrZzovany dokumentované postupy a Ze jsou
interpretovany  jednotnym  zptsobem. Vykon
laboratofe v programech zkouseni zptsobilosti (PT)
nebo pii jinych mezilaboratornich porovnavacich
zkouskach bude téZ usttednim bodem. Posuzovani
mize zahrnovat navic ,audit vykonnosti‘ nebo
,audit méfeni‘, kdy se po laboratoii poZaduje, aby
analyzovala konkrétni vzorky a piitom dosahla
zaroven piijatelné urovné presnosti.

4.6 Odpovédnosti laboratoife je zajistit, aby
vSechny pouzivané postupy byly vhodné pro
zamysleny ucel. Proces posuzovani zkouma, zda
jsou postupy vhodné pro dany tcel.

4.7 Kazdy akreditatni orgdn ma zavedené
postupy, podle nichZ pracuje, posuzuje laboratore
a udé€luje akreditaci. Pro zajisténi harmonizace
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posuzovani, samotny akreditaéni organ musi
pracovat v souladu S poZadavky
ISO/IEC 17011 [17].

4.8 Posuzovatelé  jsou  vybirani  podle

stanovenych kritérii. Kritéria vyb&ru posuzovatelt
jmenovanych akreditacnimi organy  jsou
specifikovany v ISO/IEC 17011 [17]. Mezi né patii
poZadavek na odborné znalosti ve specifickych
oblastech ¢innosti, kterd bude posuzovana.

4.9 Piinos akreditace spociva v tom, Ze
umoziiuje potencialnim zakaznikim ziskat dtvéru
v kvalitu prace provadéné v laboratoii. Od zavedeni
formalnich pozadavkii na zpusobilost laboratofi
potvrzeni  udélované  akreditaci a  jinymi
posuzovanimi ziskalo celosvétové uznéni a hraje
vyznamnou roli v obchodé. Mnoho akredita¢nich
organu pro laboratoie, (které byly hodnoceny a bylo
zjisténo, Ze spliuji piislusné pozadavky, viz oddil
4.7) podepsalo multilateralni dohody (MLA) s ¢leny
Evropské akreditace (EA) a nebo dohodu o
vzajemném uzndvani vysledka akreditace Mutual
Recognition  Arrangement (MRA) v ramci
International Laboratory Accreditation Cooperation
(ILAC).
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5 Rozsah akreditace

51 Laboratof mize aplikovat management
kvality na vSechny své Cinnosti nebo jen na cast
znich. KdyZ laboratot uplatiiuje akreditaci nebo
certifikaci podle uré¢ité normy, nebo dodrZzovani
pozadavku specifické regulace, je tieba, aby bylo
jasné, na které jeji ¢innosti se akreditace, certifikace

nebo dodrZzovani vztahuje. Formalni ptehled
Cinnosti,  které  byly  akreditovany  podle
ISO/IEC 17025 [2] nebo  certifikovany  podle

ISO 9001 [5], se nazyva ,rozsahem &innosti‘.

5.2 Vyznam terminu ,rozsah ¢innosti¢ se
v ruznych norméch ponékud lisi. Naptiklad pro
laboratore  usilujici o  akreditaci podle
ISO/IEC 17025 [2] se vyZaduje jasné prohlaseni
0 ¢innostech, které maji byt akreditovany (rozsah,
predmét akreditace pozn. piekladatele). Rozsah
¢innosti je obvykle definovan na zakladé:

i) sortimentu vyrobku, materiald nebo typu
vzorkt zkouSenych nebo analyzovanych,

ii) vlastnosti, jeZ budou urcovany,

iii) specifikace nebo pouzivané
metody/zatizeni/techniky.

Pokyny tykajici se definovani rozsahu akreditace
pro zkou3eni, kalibrace nebo zdravotnicke
laboratoie dle ptislusnych norem je uveden v ILAC
G18 [18].

Tento druh rozsahu ¢innosti je ¢asto oznacovan jako
Jfixni  rozsah <¢innosti‘. Soupis 0 akreditaci
laboratofe bude obsahovat informace uvedené vyse
(i — i) pro zkousSky, pro néz byla ziskana
akreditace.  Rozsah  stanovovanych  hodnot
a nejistota méfeni se nemusi v rozsahu akreditace
uvadét, nicméné musi byt k dispozici relevantni
dokumentace, aby se splnily  pozadavky
ISO/IEC 17025.

53 Definice rozsahu ve specifickych terminech
se samoziejm¢ nejsnadnéji Uplatiiuje U laboratofi
provadéjicich  rutinni  zkouSky  zavedenymi
metodami. ,Fixni rozsah’ viak maze byt omezujici,
protoZe neumoziuje, aby nové nebo upravené
metody mohly byt snadno piidany do rozsahu
akreditace laboratote, i tam, kde jeji zptsobilost

v obecné oblasti zkouSeni byla jiz prokazéana.
Alternativou pro zkuSebni laboratof je udéleni
moznosti ,flexibilniho rozsahu‘. Laboratof musi
udrzovat seznam zkouSek zaclenénych pod jeho
flexibilni rozsah, ale tento ptistup umoziuje
laboratofi zahrnout dalsi ¢innosti do svého rozsahu
akreditace na zakladé své vlastni validace, aniz by
musela Zadat akredita¢ni organ o rozsiteni rozsahu
(jak je popséno v oddile 5.4) [18-20]. Flexibilni
ramec muze zahrnovat scénare jako napiiklad:

i) pouziti novych nebo pozménénych zkoudek
podle generické metody,

ii) modifikace stavajicich metod pro rozsifeni
jejich pouzitelnosti (napf. feSit nové typy
vzorkl nebo analytt),

iii) zatazeni nové revidované metody nebo
standardnich metod, které jsou technicky
ekvivalentni  metodam, které jiz jsou

predmétem akreditace laboratoie.

Flexibilni rozsah klade vétsi odpovédnost na
laboratof, co se ty¢e prokazovani, Ze metody jsou
vhodné pro dany ucel. Flexibilni rozsah také
vyZaduje, aby laboratoi byla schopna prokazat, Ze
ma postupy jak odpovidajicim zptisobem provadét
akreditaci novych nebo revidovanych metod
a aktualizace akreditovanych metod. Ackoli pojeti
flexibilniho rozsahu je Siroce piijimano, existuji
rozdily v jeho implementaci v jednotlivych zemich.

5.4 Pokud nemé& laboratotr akreditaci na
Jflexibilni rozsah* (jak je popsano v oddile 5.3)
bude zména rozsahu (bud piidanim dalSich
zkousek, nebo zménou metodiky existujicich
zkouSek)  vyZadovat schvéleni  akredita¢nim
organem, ktery bude mit specifikované zasady pro
takové situace. Obvykle je mozné povolit
jednoduché zmény na =zakladé piezkoumani
tykaji novych technik, mohou vyzadovat dodate¢né
posouzeni.
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6 Analyticka uloha

6.1 Analyza je komplexni vicestuptiova ¢innost,
kterou lze shrnout do nasledujicich dil¢ich Ukoli.
V piipadé potieby jsou uvedeny odpovidajici ¢asti
tohoto Pokynu. Vsimnéme si, Ze analyticka prace je
Casto iterativni proces, spiSe nez linearni série
krokut, jak je uk&zano nize. U rutinnich méteni
nejsou vSechny kroky nezbytné za vSech okolnosti.
Oznaceni* zna¢i vySSi vyznam u nerutinnich analyz.

 Specifikace pozadavka (oddil 7);
» Pfezkoumani informaci*;

e Tvuréi rozvaha *;

» Plan studie * (oddil 8);

» Vzorkovani (oddil 11);

» Piiprava vzorku;

» Pfedbézna analyza™;
 Identifikace/potvrzeni sloZent;

» Kvantitativni analyza;

» Sbér dat a jejich ptfezkoumanti;

* Interpretace dat/feSeni problému;

* Uvadeéni vysledki/poradenstvi.

6.2 Ackoliv rizné normy zduraziuji odlisna
hlediska managementu kvality a nékteré z vyse
uvedenych kroka vyslovné neuvadi, je dulezité, aby
se zvazil management kvality kaZzdého kroku a tam,
kde je to relevantni, se na n¢j zaméfila pozornost.

Strana 13



Kvalita v analytické chemii

Pokyn Eurachem/CITAC

7 Specifikace analytického pozadavku

7.1 Laboratof ma povinnost poskytovat svym
zékaznikiim takové analytické sluzby, které jsou
vhodné pro feSeni jejich problémii.

7.2 Klicem Kk dobré analyze je jasna
a odpovidajici specifikace poZadavka. Tuto
specifikaci Ize vytvofit ve spolupraci se

zakaznikem, jemuZz je tfeba v piipadé potieby
pomoci s pievodem jeho funkénich pozadavki ha
odborny analyticky ukol. Analyticky poZadavek se
muze vyvijet v pribéhu zakézky, ale mél by odrazet
souhlas jak zadkaznika, tak laboratofe. Kazda ze
stran by méla potvrdit, Ze analyticky problém a jeho
feseni chépe stejné. Specifikace analytického
pozadavku by se méla tykat nasledujicich otazek:

 analytické souvislosti,

* poZadované informace,

o kriti¢nost vysledku zkousky,

» C¢asového omezeni,

* omezeni nakladu,

» vzorkovani, odbéru vzorkd,

e poZadavkn na metrologickou navaznost,
e nejistoty méfeni,

e poZadavkna na metodu, véetné piipravy vzorkd,
« identifikace, konfirmace,

e pozZadavka QA/QC,

* vyvoje metody/schvéleni.

7.3 Laboratof musi mit stanoveny postupy pro
prezkoumani  pozadavkd, nabidek a smluv
a udrZovat zdznamy o0 piezkoumani, vcetné
jakychkoliv podstatnych zmén. Prezkoumani by

mélo rovnéz zahrnovat veSkeré prace, které
laboratof  zajistuje  subdodavatelsky.  Urovei
dokumentace by méla odpovidat rozsahu
a kriticnosti daného Ukolu a méla by zahrnovat
vystupy ,prezkoumani informaci‘ a ,tvarci
rozvahy".

7.4 Pokud zajistuje laboratof prace

subdodavatelsky (bud’ pro kratkodobou potiebu,
nebo na trvalém zaklad¢) musi byt o tom zakaznik
informovan a tam, kde je to vhodné, musi se ziskat
jeho souhlas. ISO/IEC 17025 [2] wuvadi dalSi
pozadavky pro vybér subdodavateld.

7.5 Laboratof by méla informovat zékaznika
0 vyznamu akreditace a statutu akreditovanych
zkouSek nebo kalibraci zahrnutych do poZadavku
zakaznika.
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8 Analyticka strategie

8.1 V3echny analytické prace maji byt 8.2 Plany budou obvykle obsahovat poc¢ate¢ni

odpovidajicim zpusobem planovany a zamysleny koncovy bod konkrétniho Ukolu
a  dokumentovany.  Uroven  vyZadovanych  spole¢né se strategii k dosaZzeni poZadovanych cili.
podrobnosti bude zaviset na sloZitosti Gkolu. Pokud je tieba v prib&hu prace zménit strategii,

plan by mél byt odpovidajicim zpisobem doplnén.
Veskeré zmény by mély byt dokumentovany
a 0 vyznamnych zménach by mél byt zékaznik
informovan.
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9 Nerutinni analyzy

9.1 Za nerutinni analyzy lze povaZovat:

 Ulohy, které jsou provadény ziidka, ale pro néz
je jiz stanovena spolehlivd metodika,

» Ulohy, kde kazdy vzorek vyZaduje jiny pfistup
a metodika se urcuje v prabéhu prace.

Druhy piipad se nékdy oznacuje jako ,ad-hoc
analyzy‘. Pokyny pro zajisténi kvality pfi vyzkumu
a Vvyvoji u nerutinnich analyz uvadi Pokyn
Eurachem/CITAC CG2 [1].

9.2 Néklady na méteni odréZeji naklady spojené
s vyvojem metody, validaci metody, pfistrojovym
vybavenim, spotfebnim materidlem, prabéznou
UdrZzbou =zafizeni, vstupy pro personal, kalibraci,
QC, atd. Mnohé z téchto naklada jsou nezavislé na
poctu vzorku, které jsou nasledné analyzovany
pomoci takové metody. Proto pokud Ize jedinou
metodu pouZit pro velké mnoZzstvi vzorkd, jsou
jednotkové analytické néaklady relativné nizké.
V ptipadech, kdy se musi metoda vyvijet specialné
pro analyzu malého poctu vzorkua, mohou byt
jednotkové analytické néaklady velmi vysoké.
U takovych nerutinnich analyz je mozno snizit
nékteré naklady pouZzitim generickych metod, tj.
metod, které maji Siroké pouZiti. V jinych piipadech
je nejhospodarnéjsim feSenim zadani praci ve formé
subdodavky laboratoti, kterd se specializuje na
ur¢ity druh ¢innosti. Avsak i v piipadé subdodavek,
plati pozadavky uvedené v oddilu 7.4.

9.3 Méieni Ize s vyhodou popsat v pojmech
faze izolace a faze méfeni. Uelem faze izolace je
zjednodusit matrici, v niZ se nakonec provadi
méfeni koncentrace analytu. Casto se mize izolaéni
postup pro Sirokou Skalu analytt v rozsahu matic
vzorku liSit jen velmi malo. Vhodnym piikladem
generického izola¢niho postupu je technika
rozkladu pouzivand k extrakci stopovych kovu
z potravin.

94 Obdobné plati, Ze po izolaci analytt
z matrice, kdy jsou pfitomny Vv relativné cistém
prostfedi, jako je naptiklad rozpoustédlo, postaci
pro méfeni Sirokého rozsahu analyti jedna
genericka metoda (napriklad plynova
chromatografie nebo UV/VIS spektrofotometrie).

95 Dokumentovani  takovych  generickych
metod a postupii ma byt navrzeno (napt. ve formé
tabulek) tak, aby jej bylo mozno snadno doplnit o
malé zmény, které se vztahuji k extrakci, ¢isténi
nebo k méfeni riznych analyti. Parametry, které se
mohou ménit, jsou velikost vzorku, mnozstvi a typ
extrakénich rozpoustédel, podminky extrakce,
chromatografické kolony nebo podminky separace
nebo nastaveni vinové délky spektrometru.

9.6 Vyznam takovych metod pro nerutinni
analyzu spoc¢iva v tom, Ze kdyZ vyvstane potieba
analyzovat kombinaci nového analytu a matrice, je
Casto mozZné ji zaclenit do stavajiciho generického
postupu s patti¢nou dodate¢nou validaci, vypoctem
nejistoty méfeni a dokumentovanim.  Tim se
v porovnani s vyvojem zcela nové metody
minimalizuji dodate¢né naklady. V pracovnim
postupu je tfeba stanovit kontroly, které se musi pro
odliSny analyt nebo typ vzorka provést, aby bylo
mozné ovefit validitu analyzy. K tomu, aby bylo
moZné praci pozdéji opakovat piesné stejnym
zpusobem, je ticba zaznamenat dostate¢né mnozstvi
informaci. KdyZ za¢ne byt uréita analyza rutinni, je
mozno  piistoupit Kk jejimu  validovani
a zdokumentovani.

9.7 Nerutinni analyzu je mozné akreditovat
a veétSina akredita¢nich organi ma politiku pro
posuzovani takovych metod a jejich uvadéni
v predmétu akreditace nebo pfislusném seznamu.
Akreditace pomoci ,flexibilniho rozsahu‘, popsana
v oddilu 5.3, je jednou z moZnosti. Odpovédnosti
laboratote je prokdzat posuzovatelim, Ze pfi
pouzivani téchto postupu spliiuje vechna Kritéria
ptislusné normy kvality. Hlavnim faktorem pfi
rozhodovani, zda je mozné takové analyzy
akreditovat, je zejména praxe, zkusenost a vycvik
personalu.
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10 Pracovnici

10.1  Vedeni laboratofe musi identifikovat ruzné
funkce v ramci laboratofe a zaznamenat je
v organizacnim schématu (také zndmém jako
,organogram- organiza¢ni schéma‘).

10.2  Laboratorni management by mél formulovat
cile a popisy prace a v zavislosti na nich
poZadované vzdélani, vycvik a dovednosti
pracovnika pro jejich funkce. Mély by se zvaZovat
soucasné a predpokladané Ukoly laboratote, aby se
dosahovalo kontinualniho zlepSovani kvality.

10.3  Laboratorni management by mél obvykle
definovat v postupech nebo v pfirucce kvality
minimalni  poZadavky na akademickou nebo
odbornou kvalifikaci a zkuSenosti nezbytné pro
kli¢ové funkce v laboratofi. Pracovnici, ktefi jsou
povéteni K provadéni specializovanych tkold, (napf.
uréité druhy zkou3ek nebo odbéry vzorkt) nebo
ktefi vydavaji protokoly o zkouSkach nebo ,odborna
stanoviska a interpretace’, budou potiebovat
zvl&stni Skoleni vhodné pro dany uUkol, véetné
prevence lidskych chyb [15]. V3echny analyzy musi
provadét kvalifikovany, zkuSeny a kompetentni
analytik, nebo se analyza musi provadét pod jeho
dohledem. Dalsi vy3si laboratorni personal bude mit
obvykle podobné kompetence. Nizsi formalni
kvalifikace mtze byt ptijatelna, pokud pracovnici
maji rozsahlé relevantni zkuSenosti nebo rozsah
jejich ¢innosti je omezeny. Pracovnici prochazejici

vycvikem nebo pracovnici bez odpovidajici
kvalifikace  mohou  provadét analyzy za
pfedpokladu, Ze jiz prokazateln¢ absolvovali

zaSkoleni na potiebné Grovni, Ze jiZz prokazatelné
dosahli ptislusné urovné kompetence a pracuji pod
ptimétenym dohledem. VeSkerd vyuka a Skoleni
musi byt dokumentovany a udrzovany v zdznamech
0 Skoleni.

10.4  Za uréitych okolnosti minimalni poZadavky
na kvalifikaci a zkuSenosti zaméstnanct, ktefi
provadgji urdité typy analyzy, mohou byt urceny
Vv pravnich piedpisech.

10.5 Vedeni laboratoie musi zajistit, aby veSkery
personal byl dostate¢né proSkolovan tak, aby byl
zpusobily pro provadéni zkouSek a obsluhu zafizeni.
Tam, kde je to potieba, bude Skoleni zahrnovat
principy a teorii tvorici z&klad konkrétnich technik.
Tam, kde je to moZzné, objektivni miry (vykonnostni
kritéria) by mély slouzit k posuzovani dosaZeni
zpusobilosti béhem Skoleni. Pouze analytici, kteti
mohou prokézat nezbytnou zpusobilost nebo ktefi
pracuji pod odpovidajici dohledem, mohou provadét
zkousky  vzorkd. Musi  existovat program

prubézného vzdélavani a musi byt dokumentovan.
Na podporu dosaZeni piislusnych kompetenci
pracovniki a =zajisténi, Ze i budouci potieby
laboratote budou splnény, by méla byt zavedena
Skoleni a plany rozvoje pro veSkery persondl.
UdrZovani zpisobilosti se musi sledovat napiiklad
kontrolou vykonu dosaZzeného v QC a PT. Je tieba
zvazit  potiebu  pravidelného  doSkolovani
pracovnikd, zejména (ale nejen), pokud né&jaka
metoda nebo technika neni pravidelné pouZivéna.
Ackoli vedeni laboratofe je odpovédné za zajisténi
odpovidajiciho Skoleni, je nutno zddraznit, Ze velmi
dulezitym prvkem zejmeéna u zkusenéjsich analytik
je sebevzdélavani. Je tfeba vydat piislusné
zmocnéni pied tim, nez pracovnici budou schopni
zadit provadét analyzy samostatné.

10.6 Management  laboratoife = musi  vest
a udrZovat aktualni zaznamy o Skoleni, kterd kazdy
zaméstnanec absolvoval. Ugelem téchto zaznami je
prokazat, Ze jednotlivi pracovnici byli dostate¢né
vySkoleni a Ze byla posouzena jejich kompetence
provadét konkrétni ukoly. V négkterych piipadech
muze byt vhodné uvést urcita omezeni pii
dokladovani zpusobilosti. Zaznam pro kazdou
osobu by mél zpravidla zahrnovat:

akademické vzdélani,

» vng&jsi a vnitini kurzy, které absolvovali,

odpovidajici vycvik na pracovisti (podle potieby
i pfeskolent).

Piipadné take:

e ucast Vv  programech
s doprovodnymi Udaji,

QC nebo PT,

e 1cast v mezilaboratornich porovnavanich,
« spolupraci pii validaci metod,

e odborné ¢lanky a prezentace publikované na
konferencich.

10.7  V nékterych ptipadech mtize byt vhodngjsi
vztahovat zpusobilost ke konkrétnim technikdm
méfeni neZ k celym metodam.

10.8 Je nutné zajistit pristup k zaznamim
0 Skoleni v prab&éhu kazdodenni prace. Piistup
k dalS$im osobnim tdajam, které obvykle vede
laboratof centraln€, mize byt omezen vnitrostatnimi
pravnimi piedpisy 0 ochrané osobnich udaji.

109 V piipadé doCasnych zaméstnanci,
dodavatelti, stazist a dalSich nové zaméstnanych
pracovnikii se maji dodrZzovat vhodné postupy
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sohledem na jejich kompetenci a povédomi
0 ptislusnych poZadavcich QMS.

10.10 Pracovnici musi podepsat prohlaseni
0 mlcéenlivosti.
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11 Odbér vzorkl, manipulace a priprava

111 Mefeni a  vysledky  zkouSek  jsou
pozadovany z riznych divodt, véetné zjistovani
ptitomnosti latky v materialu, stanoveni primérné
hodnoty analytu v celém materidlu, stanoveni
profilu koncentrace analytu v materiélu, nebo urceni
lokalni kontaminace v materidlu. V nékterych
ptipadech, naptiklad pro forenzni analyzu, mtze byt
vhodné prozkoumat cely materidl. V jinych
ptipadech je vhodné odebrat vzorek. Je ziejmé, Ze
zpusob, jakym se vzorky odebiraji, bude zaviset na
dtivodu analyzy.

11.2  Pokud zkou3eny vzorek neni reprezentativni
vacéi  puvodnimu materialu, nelze vztdhnout
vysledek analyzy k jeho vlastnostem, bez ohledu na
to, jak dobra je analyticka metoda nebo jak peclivé
je provedena analyza. Plany odbéru vzorki mohou
byt nahodné, systematické nebo sekven¢ni a mohou
byt provadény za ucelem ziskani kvantitativnich
nebo kvalitativnich informaci, nebo k uréeni shody
¢i neshody se specifikaci.

11.3  Vzorkovéani vZdy ptispiva K nejistoté méfeni
[21]. Se zdokonalovanim analytickych metod a tim,
jak metody umoznuji nebo dokonce vyZaduji pouZiti
mensich zkouSenych vzork®, vzrista stale vice
vyznam nejistot souvisejicich s odbérem vzorkd,
coZz vede ke zvySeni celkové nejistoty procesu
méteni. Nejistota méfeni souvisejici s odbérem
dil¢ich vzorki atd., provadéna v laboratofi, musi byt
vzdy zahrnuta do nejistoty vysledku zkouSky, ale
nejistota méfeni souvisejici se zakladnim postupem
odbéru vzorkll (provadéna pred predanim vzorku
laboratofi a ¢asto mimo jeji kontrolu) se obvykle
zpracovava samostatné.

114  Problémy souvisejici s odb&rem vzorkia
byly studovany v mnoha oblastech zkou3eni a byly
validovany a publikovany vhodné postupy. Postupy
odbéru vzorkid jsou nékdy piedepsany v pravnich
predpisech, jako je napfiklad natizeni EU tykajici se
nékterych  kontaminantd v  potravindch [22].
Analytici by se méli také priméfené¢ odkazovat na
narodni nebo odvétvové normy. Tam, kde nejsou
specifické metody k dispozici, analytik by se mél
opirat o své zkuSenosti nebo ptizpusobit metody z
podobnych aplikaci. V piipadé pochybnosti by se
mél vZdy povaZovat piedmétny material, a veSkeré
vzorky z ného odebrané, za heterogenni.

11.5 Volba vhodného vzorku nebo vzorku
z vétsiho mnozstvi materidlu je velmi dulezitym
krokem v procesu méteni. Jen ziidka se jedna
0 pfimocary proces. V idedlnim piipadé plati, ze
pokud maji mit koneéné vysledky prakticky

vyznam, musi fazi odbéru vzorki provadét
pracovnik kvalifikovany pro odbér vzorki, ktery
rozumi celkovym souvislostem analyzy, nebo se
odbér musi provadét pod jeho vedenim. Takovou
osobou muze byt zkuSeny analytik nebo nékdo
specialné vyskoleny k odbéru vzorki. V ptipadech,
kdy neni praktické vyuZit tak kvalifikované osoby
pro odbér vzorku, doporucuje se, aby se laboratof
dohodla se zakaznikem na poskytnuti pouceni
a pripadné praktické asistenci, aby bylo zajisténo
ptiméfené odebirani vzorki, jak je to jen mozné.

11.6  Néarodni akreditaéni organy maji své vlastni
postupy pro akreditaci vzorkovani a mohou
akreditovat odbér vzorkt jako samostatnou ¢innost.

11.7 Pii dokumentovani odbéru vzorka je
dulezité zajistit, aby byly vSechny pouzivané
terminy jasné definovany tak, aby byl postup
srozumitelny i dalSim uzivatelam. Dale je dulezité
zajistit, aby pii porovnavani dvou samostatnych
postupti byla pouzitd terminologie konzistentni.
Napiiklad je tieba postupovat opatrné pii pouzivani
slova ,bulk®, nebot’ se tento termin muize vztahovat
jak na spojené vzorky, tak na nerozdélenou hmotu.

11.8  Jeden z nejlepSich piistupi k terminologii
odbéru vzork uvadéji doporuceni vydana IUPAC
[23], kde jsou popsany terminy pouZivané pii
odbéru vzorki volné lozeného nebo baleného zbozi.
IUPAC téz vydal samostatny navod k terminologii
pouZivané v odbéru vzorkid pudy [24]. Piehled
terminologie tykajici se odbéru vzorkt uvadi
i Eurachem [21]. V ptipadé odbéru vzorki u volné
loZzeného nebo baleného zbozi redukuje odbér
vzorkt ptivodni z&silku prostiednictvim davek nebo
SarZi, ptirustkd, primarnich nebo hrubych vzorkd,
slozenych nebo souhrnnych vzorkl, podvzorku
nebo sekundarnich vzorkt na laboratorni vzorek.
Laboratorni vzorek, pokud je heterogenni, mize byt
dale zpracovan na zkuSebni vzorek. Laboratorni
vzorek nebo zkuSebni vzorek se povazuje za konec
postupu vzorkovani. Cinnosti v ramci tohoto
postupu mohou byt pfedmétem  nejistoty
vzorkovani. Cinnosti provadéné po tomto kroku
jsou obecné povaZzovany za ,analytické operace’,
které nepfispivaji k nejistoté spojené s odbérem
vzorkdl.

11.9 Pro ucely niZze uvedenych doporuceni se
pouzivaji nésledujici definice, vychazejici z téch,
které navrhuje IUPAC [23]:

Vzorek: Cast materidlu  vybranad tak, aby
reprezentovala vétsi celek materialu.
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Podvzorek (podil vzorku): Tento termin mize
oznacovat: Cast vzorku ziskaného vybérem nebo
délenim; samostatnou jednotku podilu odebraneho
jako ¢ast vzorku; finélni jednotku vicestupiiového
odbéru vzorki.

Laboratorni vzorek: Vzorek nebo podvzorek
dodany do laboratofe.

Zkusebni vzorek: Vzorek pripraveny
z laboratorniho vzorku, z néhoz jsou odebirany
zkousené vzorky (navaZzky) pro analyzu.

Piiprava  vzorku:  Postupy pro  vyélenéni
zkouseného vzorku z laboratorniho vzorku. Mezi né
patfi: laboratorni zpracovani; michani;
rozmélinovani; sypani na kuzel a kvartovani; déleni
Zlabkovacim déli¢em (riffling); mleti a drceni.

ZkouSeny vzorek: Pojem se vztahuje ke skute¢né
Casti materialu odebrané pro analyzu ze zku3ebniho
vzorku.

Zachazeni se vzorkem: Prestoze neni definovan
IUPAC, tento termin se ¢asto pouziva k odkazovani
na manipulaci, které jsou vzorky vystaveny po
vybéru z ptivodniho materiélu az do likvidace vSech
vzorku a zkouSenych vzorku.

11.10 Proces vzorkovani by mél byt popsan
v podrobném planu vzorkovani. Ten by mél urdit
pocet a velikost podili, které se musi odebrat
z vychoziho materialu a popisuji, jak laboratorni
vzorek ziskat. Velikost a pocet odebranych
zku3ebnich vzorka z laboratorniho vzorku se musi
téZ zdokumentovat. Plany odbéru vzorki by mély
byt navrzeny tak, aby vysledné Gdaje reprezentovaly
predmétné parametry a dovolovaly zodpovézeni
vsech otazek, uvedenych v poZadavcich na analyzu.

11.11 Existuji dalezita pravidla, ktera je tieba
dodrZovat pri navrhovani, piizptsobeni
a dodrZovéni planu vzorkovani.

11.11.1  Je tieba porozumét problémiim odbéru
vzorkll a nésledné analyzy a podle toho navrhnout
plan vzorkovéani. PouZita strategie vzorkovani bude
zaviset na povaze problému, naptiklad zda:

i) se poZaduje pramérnd koncentrace analytu
v materialu,

ii)  se poZaduje profil analytu v materiélu,

iii)  je podezieni, Ze material je kontaminovan
konkrétnim analytem,

iv)  kontaminujici latky jsou distribuovany
heterogenné v materidlu (vyskytuji se
v ohniscich),

v) mohou existovat ke zvaZeni jiné
neanalytické faktory, vcetné charakteru
posuzované oblasti.

11.11.2 Obezietné je tfeba postupovat za
ptredpokladu, Ze se jedna o homogenni material,
a to i tehdy, kdyz dany material se jako
homogenni jevi. Pokud je material zjevné ve
dvou ¢i vice fyzikélnich fazich, muze se
distribuce analytu v kazdé fazi lisit. Maze byt
vhodné po oddéleni fazi s nimi zachézet jako se
samostatnymi  vzorky. Obdobné¢ mize byt
vhodné faze spojit a homogenizovat tak, aby
vznikl jediny vzorek. U pevnych latek mize byt
koncentrace analytu zna¢né proménliva, pokud
distribuce velikosti ¢astic z&kladniho materidlu
je vyznamné Sirokd a ¢asem mize dochazet
k usazovani materialu. Pfed odbérem vzorku
muze byt zapotiebi, je-li to re&lné, material
promichat a docilit reprezentativni distribuci
velikosti ¢astic. Obdobné se koncentrace analytu
v pevnych latkdch mize ménit v piipadech, kdy
razné Casti  materidlu  podléhaly riznym
zatizenim.  UvaZzujme  napiiklad  méfeni
monomeru vinylchloridu (VCM) v materialu
lahve z PVC. Koncentrace VCM se vyrazné lisi
podle toho, zda se mé&ii hrdlo lahve, bo¢ni stény
lahve nebo jeji dno.

11.11.3 Je tieba brat v (Ovahu vlastnosti
vySetiovaného analytu (analytt). Té&kavost,
citlivost na svétlo, tepelné nestalost a chemicka
reaktivita mohou mit z&sadni vyznam pii
navrhovani strategie odbéru vzorkt a pfi volbé
zafizeni, vzorkovnic a podminek skladovani.
Zatizeni pouzivané pro odbér vzorkid a dil¢ich
vzorku, manipulaci se vzorky, jejich pfipravu a
extrakci se musi vybirat tak, aby se zabrénilo
nezadoucim zménam vlastnosti vzorku, které by
mohly ovlivnit kone¢né vysledky. Je tieba uvazit
vyznamnost gravimetrickych nebo
volumetrickych nejistot pti  odbéru vzorkd
a kazdé kritické zatizeni kalibrovat. Nékdy je
tieba stabilizovat vzorek piidavkem chemikélie,
jako napt. kyseliny nebo antioxida¢niho ¢inidla.
To je zvlaste vyznamné ve stopové analyze, kdy
existuje nebezpeci adsorpce analytu na sténach
vzorkovnice.

11.11.4 Nékdy je tieba po odbéru vzorku
uvazit dalsi pouziti zbytku ptivodniho materialu
a jeho hodnotu. Spatné zvolené vzorkovani,
zejména je-li destruktivni, mize celou zésilku
ucinit nepouZzitelnou nebo ji jinak znehodnaotit.

11.11.5 Bez ohledu na to, jaka strategie se
pro odbér vzorki pouZije, je velmi dilezité, aby
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osoby odebirajici vzorky vedly piehledné
zdznamy 0 pouZitych postupech, aby bylo mozno
proces odbéru vzorkd piesné opakovat.

11.11.6 V piipadech, kdy se z ptivodniho
materialu odebird vice nez jeden vzorek, je
vhodné zahrnout do dokumentace, jako jeji
soucast, znazornéni (planek) odbérovych mist.
To usnadni pozdéjsi opakovani odbéru a rovnéz
pomize Cinit zavéry z vysledkt zkouSek.
Typickym piikladem, kdy je takovy diagram
uziteény, je odbér vzorkd pud z rozlehlé oblasti
k monitorovani spadu kominovych emisi.

11.11.7 Jestlize laboratof neodpovida za
fazi odbért vzorkd, méla by v protokolu uvést,
Zze vzorky byly analyzovany tak, jak byly
dodany. Pokud laboratot provadéla nebo fidila
odbéry vzorkl, méla by uvést pouZité postupy
a komentovat vSechna piipadna omezeni,
vztahujici se k pfislusnym vysledkam.

11.12 Jakmile se dostane do laboratofe, mize
laboratorni  vzorek (vzorky) vyZadovat dalsi
zpracovani, jako je odstranéni ciziho materialu,
déleni nebo mleti a drceni, aby byl vhodny pro
analyzu.

11.13 Pokud neni uvedeno jinak, zkouSeny vzorek
(navazka pro analyzu) musi byt vzorkem
reprezentativnim. Aby se zajistilo, Ze zkou3eny
vzorek (u pevnych vzorki navazka) je vskutku
homogenni, mize byt nutné snizit velikost Castic
mletim anebo drcenim. Av3ak pokud je laboratorni
vzorek velky, mize byt nutné nejprve jej rozdélit. Je
ticba dbat na to, aby nedochadzelo k segregaci
béhem dé¢leni. V nékterych piipadech bude nutné
rozdrtit nebo hrubé¢ rozemlit vzorek pted rozdélenim
do zkuSebnich vzorkd. Vzorek mize byt rozdélen
pomoci riznych mechanismi, véetné pouZiti kuzelu
a kvartovani, zatizeni se Zlabky, prosttednictvim
rotaéniho  déliCe vzorki nebo odstfedivého
rozdélovace. Krok sniZeni velikosti ¢astic miize byt
proveden bud’ ru¢né (tfeci miska s tlouckem) nebo
mechanicky pomoci drti¢d nebo mlynkd. Béhem
téchto procesit Se musi dbat na zabranéni kiizové
kontaminace vzorki, musi se zajistit, Ze v zafizeni
nemuze dojit ke kontaminaci vzorku (napi. kovy)
a Ze sloZeni vzorku se nezméni (napt. ztratou
vlhkosti). Mnoho standardnich metod analyzy
obsahuje sekci popisujici podrobné piipravu
laboratornich vzorki pfed odebranim zkouseného
vzorku pro analyzu. V jinych pfipadech se
legislativa zabyva timto hlediskem jako obechym
problémem.

11.14  Analytické operace zaCinaji odb&rem
znamého mnozstvi (zkouSeny vzorek, navazka)

z laboratorniho vzorku nebo zkouSeného vzorku,

a pokraCuji prostfednictvim riznych operaci
k findlnimu méfeni.
11.15 Baleni wvzorkii a nastroje pouzivané

k manipulaci se vzorky musi byt voleny tak, aby
vSechny povrchy, které piijdou do kontaktu se
vzorkem, byly v zéasadé inertni. Je tfeba vénovat
obzvlastni pozornost mozné kontaminaci vzorki
kovy nebo zmekcovadly, které se do vzorku
vyluhuji ze vzorkovnice nebo z jejiho uzavéru.
Baleni by mélo rovnéz zajistit, aby manipulace se
vzorkem nevytvarela zadné chemické,
mikrobiologickeé ¢i jiné riziko.

11.16 Laboratof musi mit postupy pro ¢isténi
vSech polozek pouZitych k odbéru vzorku, véetné
banék a pomocného zafizeni. O procesech ¢isténi se
maji uchovavat zaznamy.

11.17 Uzavér baleni by mél dostate¢né zajistit,
aby nedochazelo k uUniku vzorku ze vzorkovnice
a aby samotny vzorek nemohl byt kontaminovan. Za
ur¢itych  okolnosti, naptiklad jsou-li vzorky
odebirdny pro prévni ucely, muZe byt vzorek
zapecetén, aby pristup K nému byl mozny pouze
poruSenim peceti. Potvrzeni neporueného stavu
peceti je pak soucasti protokolu o analyze.

11.18 Stitek na vzorku je dulezitym prvkem
dokumentace a mél by vzorek identifikovat ve
vztahu k pfisludejicim planam (vzorkovani)
a zaznamum. Oznaceni Stitkem je zvlasté dalezité
pro nasledujici analyticky proces v ptipadech, kdy
byl vzorek rozdélen, byly odebrany dil¢i vzorky
nebo byl n¢jak modifikovan. V takovych piipadech
je vhodné poskytnout dopliujici informace, jako je
odkaz na hlavni vzorek a na veSkeré procesy pouZzité
k extrahovani vzorku nebo k odbéru dil¢ich vzorka.
Stitek musi byt pevné ptipevnén k obalu vzorku
a podle okolnosti musi byt odolny vuci vyblednuti,
autokldvovani,  pottisnéni  vzorkem nebo
chemikaliemi a vaci pfiméfenym zménam teploty
a vlhkosti. V mnoha laboratofich, zejména téch
zpracovavajicich velkého mnoZstvi vzorkd, se
vzorky oznacuji pomoci ¢arovych kodu, které jsou
propojeny  do  laboratorniho  informaéniho
systému (LIMS).

11.19 Nekteré vzorky, naptiklad ty, které figuruji
v soudnich sporech, mohou mit speciélni poZadavky
na oznateni a dokumentovéani. Stitek napiiklad
muze VvyZadovat identifikaci kaZdého, kdo
manipuloval se vzorkem, vcetné¢ toho, kdo jej
odebral, a analytiki, ktefi se ucastnili zkouSeni. To
muze byt podloZzeno  preddvacimi  listy,
dokladajicimi, Ze jedna osoba (uvedend na Stitku)
odevzdala vzorek proti podpisu dalSi osob¢, ¢imz se
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dokazuje, Ze byla dodrZzena kontinuita piedavani
vzorku. Tento proces se obvykle nazyva
,dodavatelskym  fetézcem/systémem  zpétného
vysledovani* (,chain of custody*).

11.20 Vzorky musi byt uchovavany pii vhodné
teplot¢ a takovym zpiisobem, aby neexistovalo
Zadné riziko pro laboratorni personal a byla
zachovana neporuenost  vzorku.  Skladovaci
prostory se musi udrZovat v ¢istém stavu a musi byt
usporadany tak, aby nevzniklo riziko kontaminace
¢i vzajemné kontaminace a aby nedo$lo k poSkozeni
oball

a piipadnych peceti. M¢l by se vyloucit vyskyt
extrémnich podminek prostiedi (naptiklad teplota ¢i
vlhkost), které by mohly zménit sloZeni vzorku, coz
muze Vést ke ztraté analytu rozkladem nebo
adsorpci nebo ke zvySeni koncentrace analytu
(mykotoxiny). V piipadé potieby by mély byt
pouZity prostiedky pro monitorovani prostiedi.
Mélo by byt zajisténo odpovidajici zabezpeceni,
zabranujici neopravnénému piistupu ke vzorkiim.

11.21  VSichni pracovnici, jichZz se tykd sprava
systému nakladani se vzorky, by méli byt nalezité
proSkoleni. Laboratot by méla mit dokumentované
obecné zasady pro uchovavani a likvidaci vzorku.

11.22 Aby bylo mozno plné¢ vyhodnotit
analyticky vysledek pro tcely posouzeni shody ¢i
z jinych duvodu, je nutné znat plan odbéru vzorkl
a jeho statistické zéklady. Postupy odbéru vzorki
za ucelem zkoumani proménnych veli¢in [25-29]
predpokladaji, Ze kontrolovana veli¢ina je méfitelna
a ridi se normalnim rozdélenim. Naproti tomu odbér
vzorkd pro kontrolu podle atributi (vlastnosti) -
ptejimku srovnavanim [30-35] je metoda, kdy se
bud’ jednotka produktu klasifikuje jako shodna nebo
neshodna, nebo se pocitaji neshody v jednotce
produktu se zfetelem na stanovenou mnozZinu
pozadavki. Pii kontrole podle atributa je riziko
souvisejici s pfijetim/zamitnutim neshod urc¢eno
pfijatelnou urovni kvality nebo mezni kvalitou pro
vytazeni, definovanymi vhodnym statistickym
zpusobem.
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12 Prostredi

12.1  Vzorky, ¢inidla, etalony a standardy méieni
(referen¢ni materialy) musi byt uloZeny tak, aby
byla zajisténa jejich integrita. Zejména plati, Ze
vzorky musi byt uloZeny a pouZivany nebo
zkouSeny takovym zpisobem, aby nemohlo
dochazet ke vzajemné kontaminaci. Je vhodné, aby
¢inidla, standardy a vzorky pro méfeni byly uloZeny
na rtznych mistech. Laboratoi by méla dbat, aby
nedochézelo k jejich poSkozeni, kontaminaci nebo
ztraté  identity s pfihlédnutim k tomu, jaké
specifické pozadavky stanovuje dodavatel ¢i jsou
uvedeny v metodach (napt. teploty skladovani).

12.2  Prostiedi laboratofe by mélo byt dostate¢né
prostorné, Cisté a upravené, aby se zajistilo, Ze
nedojde ke sniZeni kvality provadénych praci. Tam,
kde je to rozhodujici pro kvalitu préce, laboratof
musi udrZzovat dokumentované postupy a zaznamy
tykajici se procest Uklidu.

12.3  Muze byt vhodné omezit piistup do urcitych
prostor laboratofe z divodu povahy praci, které se
v nich vykonavaji. Pfistup mohou mit pouze
opravnéni pracovnici a toto musi byt popsano
vV postupech a zaznamenana i jména pracovniki
majicich takové opravnéni. Tato omezeni mohou
byt zavedena pro zaji$téni bezpeénosti nebo kvuli
nachylnosti ke kontaminaci nebo interferencim.

Mezi typické piipady mlze patfit préace
s vybuSninami, radioaktivnimi materialy,
karcinogeny, forenzni  vySetfovani, techniky

polymerazové fetézové reakce a stopova analyza.
Tam, kde takovd omezeni jsou zavedena, méli by
byt pracovnici informovani o:

i) ureném pouZziti konkrétnich prostor,

ii) omezenich, kterd se vztahuji na praci v ramci
tohoto prostoru,

iii) davodech, které vedou k wvyhlaSeni téchto
omezeni,

iv) postupech, které budou nasledovat,
budou tato omezeni porusena.

pokud

12.4  Pokud se nekompatibilni ¢innosti provadéji
v sousedicich prostorach, musi se podniknout
opatfeni s cilem zajistit jejich u¢inné oddéleni.
Oddéleni muze byt z hlediska prostoru (tj.
provadeéni ¢innosti v raznych prostorach laboratofe)
nebo ¢asu (tj. planovani prace tak, aby neslucitelné
¢innosti se dély postupné, s odpovidajicimi postupy
oCisty mezi nimi).

12.5 Pfi volbé prostor pro nové prace je tieba
vzit v Gvahu jejich ptedchozi vyuZiti. Pfed pouZitim
by se mélo zajistit, Ze vybrané prostory jsou bez
kontaminace. Dekontaminaéni postupy mohou byt
vhodné tam, kde se méni zpiisob uzZivani prostredi
nebo zatizeni nebo kde se vyskytla nahodna
kontaminace.

12.6  Laboratof musi zajistit vhodné podminky
prostiedi a kontroly nezbytné pro konkrétni zkousky
nebo fungovani uréitého zafizeni. To by mélo
zahrnovat posouzeni dopadi a poZzadovanou
kontrolu:

» teploty,
» vlhkosti vzduchu,
» vibraci,

» mikrobialni kontaminace ptenaSené vzduchem
a prachem,

e osvétleni.

Kromé toho by se méla zvéZit potieba sledovani
radiace a konkrétnich sluzeb (napt. rozvodu plynd
nebo demineralizované vody).

Kritické podminky prostiedi musi byt sledovany
a udrzovany v piedem stanovenych mezich.
Monitorovaci zafizeni musi byt fadné udrZovano,
ovéieno nebo kalibrovano.

12.7  PoruSeni kritickych podminek prostiedi
muze byt indikovano bud’ monitorovacimi systémy,
nebo analytickym fizenim kvality konkrétnich
zkouSek.  Dopad takovych selh&ni je mozno
posoudit jako soucast studie robustnosti metody
béhem jeji validace (viz oddil 18.13) a podle
potieby pak vytvotit havarijni postupy. Kazda
takova udalost musi byt sledovana jako neshoda
v systému managementu kvality.

12.8  Spréavna likvidace reagencii a vzorki nema
ptimy vliv na kvalitu analyzy vzorki, ale je soucasti
spravné laboratorni praxe a méla by byt v souladu
s narodnimi pravnimi ptedpisy tykajicimi se se
zZivotniho prostiedi, bezpec¢nosti a ochrany zdravi.
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13 Zarizeni

(viz také priloha B)

13.1 Kvalifikace zarizeni

13.1.1 Ackoli se o tom vyslovné nezminuje
ISO/IEC 17025 [2], proces kvalifikace zafizeni —
definovany jako proces k zajisténi toho, Ze
vykonnost zafizeni je vhodna pro zamyslené
pouZiti, od navrhu az po kazdodenni pouZiti — je
zakladnim  prvkem  sprdvného  managementu
zafizeni laboratore. Kvalifikace zatizeni se obvykle
déli do c¢tyt drovni nebo fazi, kazda se zabyva
riznymi aspekty historie zatizeni:

o uroven | (Design Qualification, kvalifikace
ndvrhu DQ) — vybér piistroje a dodavatele,

e qroven Il (Installation Qualification, kvalifikace
pii instalaci, 1Q) — instalace a uvolnéni pro
pouZziti,

e troven Il (Operational Qualification, funk¢ni

kvalifikace, OQ) - periodické a motivované
kontroly pfistroje,

» aroven IV (Performance Qualification, provozni
kvalifikace, PQ) - kontroly pfistroje pfi
pouZzivani.

Uroveil | se zabyva pocate¢ni fazi vybéru zafizeni
a dodavatele. V této fazi jsou specifikovany klicové
funkénosti a definovany urovné vykonnosti. Kromé
toho jsou definovany pozadavky na dalsi sluzby,
véetné kalibrace, udrzby a Skoleni, podle potieb
tykajicich se zamysleného vyuZiti ptistroje a vlastni
zpusobilosti laboratofte.

Urovent 1l pojednava o Ukonech, které se maji
provést a zdokumentovat, kdyZ zafizeni je dodano
a nainstalovano, pred tim, neZ mize byt zapojeno do
rutinniho pouzivani. Takové Ukony budou obvykle
spoc¢ivat v kontrole, zda zatizeni bylo dodano
v dobrém stavu, podle objednavky a v posouzeni
jeho pIné funkénosti ve zvoleném prostiedi. Jedna
se oUvodni kontroly provadéné dodavatelem,
nésledované  uplnou kontrolou  kli¢ovych
vykonnostnich parametri pfistroje, bez zietele na
néjakou analytickou metodu. V piipadé potieby se
v ramci této etapy provadi kalibrace. Uvolnéni pro
dalSi pouzivani se musi zdokumentovat a schvalit
osobou odpovidajici za piistroj.

Provedeni téchto kontrol pied uvolnénim pro
pouzivani tvoii zaklad pro periodické hodnoceni
funk¢nosti piistroje (aroven I1). Musi se provadét
v Gasovych intervalech, které zavisi na cetnosti
pouzivani a poznatcich o stabilité piistroje v danych

podminkéch pouzivani. Tyto kontroly se musi téz
provadét pii prestehovani pfistroje, nebo po
zasadnich opravach nebo ¢innostech UdrZzby. Pro
méfici zafizeni musi byt sestaven proces
»metrologické konfirmace* (dale vysvétlen v oddile
13.2.2), aby se zajistilo, Ze jeho pfislusné
metrologické charakteristiky jsou neustale pod
kontrolou.  Ptejimaci  kritéria pro testované
parametry by mély vzit v Gvahu specifikace od
vyrobce piistroje, jakoZ i poZadavky pro zamyslené
pouZiti zafizeni.

Posléze by mély byt napldnovany kontroly vykonu
zafizeni pii rutinnim pouZivani, ke kazdodennimu
potvrzeni, Ze se dosahuje stejna turoven kvality
(aroven 1V). Tyto kontroly jsou obvykle soucasti
samotné  analytické  metody, pokud jde
o0 analytickou odezvu slepého pokusu a kalibra¢nich
standard. Regula¢ni diagramy pro takové odezvy,
stejné¢ jako QC vzorky, které se pouzivaji jako
soucast analytickych metod, umoziuji zaznam
a sledovani vykonu zafizeni v ¢ase. DalSi pokyny
a praktické ptiklady (napf. pro kvalifikaci
spektrofotometri,  hmotnostnich  spektrometrd,
HPLC) jsou k dispozici [36].

13.2 Kategorie zafizeni

13.2.1 VeSkerd zafizeni pouZivana v laboratoiich
(v€etné souvisejiciho softwaru) musi mit vyhovujici
specifikaci pro zamysleny wucel a musi byt
udrzovana a metrologicky kontrolovana ve shodé
s jejich pouzitim. (viz oddil 13.2.2). Zafizeni bézné
pouzivanad v analytické laboratofi se déli do
nésledujicich skupin:

i) obecné servisni vybaveni, které se nepouZiva
k méteni nebo s minimalnim vlivem na méteni
(napt. varné plotynky, michadla, sklenéné
nadobi nepouZivané k odméfovani objemi
a nadobi pro hrubd odméfovani objemu)
a laboratorni topné nebo ventila¢ni systémy;

i) méfici zafizeni, vCetné  volumetrického
vybaveni (napi. baiky, pipety, pyknometry,
byrety) a dalsi vybaveni (napf. hustoméry,
trubicové viskozimetry tvaru U, teploméry,

casomérna zatizeni, spektrometry,
chromatografy,  elektrochemickd  meéfidla,
vahy);

iii) fyzikadlni  etalony  (zavazi,  referenéni
teploméry);
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iv) pocitace a datové procesory.

13.2.2 Laboratote mohou ziskat pokyny tykajici se
spravy procesti méfeni a metrologické konfirmace
méficich zafizeni z 1SO 10012 [37], kde mohou
nalézt pomoc s ndvrhem ucinnych metrologickych
procesti. Podle definice uvedené v této normé
,metrologickd  konfirmace* obvykle zahrnuje
kalibraci a kontrolu stavu kalibrace; udrzbu nebo
opravu, nasledovanou rekalibraci podle potieby;
srovndni s metrologickymi  poZadavky pro
zamyslené pouZiti; a oznafeni plombou nebo
Stitkem podle potieby. Typickymi piiklady
ukazateli, pro které by mély byt stanoveny

metrologické poZadavky, jsou: meéfici rozsah,
rozliSeni, opakovatelnost a pravdivost.

13.3 Obecné servisni zafizeni

13.3.1 Obecné servisni zafizeni se zpravidla

udrzuje pouze cisténim a kontrolami bezpec¢nosti
provozu, uskute¢nénymi podle potieby.
Metrologické kontroly jsou nezbytné v piipadech,
ve kterych nastaveni mize vyznamné ovlivnit
zkouSku nebo vysledek analyzy (napt. teplota
muflové pece nebo lazen s konstantni teplotou).
Tyto kontroly se musi planovat, zdokumentovat
a zaznamenat.

13.4 Mérici pristroje

13.4.1 Parametry n&kterého volumetrického (a
obdobného) sklenéného nadobi jsou zavislé na
konkrétnich faktorech, které mohou byt ovlivnény
metodami ¢isténi apod. Kromé nutnosti striktnich
postupt pro udrzbu, takova zafizeni mohou
vyZadovat pravidelngjsi a naplanované metrologické
kontroly, v zavislosti na pouZziti. Napiiklad
technické parametry pyknometr, trubicovych
viskozimetrti, pipet a byret jsou zavislé na
,smacivosti‘ a povrchovém napéti. Postupy ¢isténi
se musi zvolit tak, aby nedochazelo k naruSovani

téchto vlastnosti. Takovd planovana udrzba
a metrologické kontroly ¢innosti musi byt
zdokumentovany a zaznamenany.

13.4.2 Je tfeba vénovat pozornost mozné

kontaminaci vznikajici bud’ z vlastniho materialu
samotného zafizeni, ktery nemusi byt inertni, nebo
kontaminacim z pifedchoziho pouziti. V piipadé
odmérného nadobi mohou byt kritickymi faktory
postupy cCisténi, skladovani a samo uloZeni
volumetrického nadobi, zejména pro stopové
analyzy, kdy muze hrat vyznamnou roli vyluhovani
a adsorpce.

13.4.3 Spréavné pouZzivani ve spojeni s periodickym
servisem, ¢isténim a kalibraci nemusi nutné zajistit,
Ze piistroj funguje odpovidajicim zptisobem. Podle

potieby se musi délat periodické kontroly
technickych parametr (napt. kontrola odezvy,
stability a linearity zdroji, senzori a detektoru,
separa¢ni G¢innosti chromatografickych systému,
rozliSeni, nastaveni a piesnosti vinové délky
spektrometri, atd.), viz ptiloha B. Laboratofe musi
zajistit, ze zafizeni pro zkousky a Kkalibraci (a
veSkery souvisejici software) jsou chranény proti
neopravnénym Upravam a podléhaji systematickému
pfistupu pii prenosu korekénich faktorti. Mohou se
poZzadovat dalSi dodate¢né kontroly, kdyZ zatizeni
bylo pouzito mimo laboratot, napiiklad pfi
provadéni testt v terénu.

13.4.4 Cetnost takovych kontrol technickych
parametrtt muze byt uréena v ndvodech pro pouZiti
nebo v pracovnich postupech. Pokud tomu tak neni,
pak bude uréena podle zkuSenosti a na zakladé
potieby, typu a predchozi vykonnosti zatizeni.
Intervaly mezi kontrolami by mély byt kratsi nez
doba, v niZ se v praxi projevi posun parametri
zafizeni vn¢ piijatelnych mezi.

1345 Casto je mozné zacClenit kontroly
vykonnostnich parametrd — kontroly vhodnosti
systému (system suitability checks) — do zkuSebnich
postupt (napiiklad zaloZené na drovni oc¢ekavané

odezvy detektoru nebo odezvy senzoru na
referen¢ni  materidly, rozliSeni smési sloZek
V separacnich systémech, spektralnich

charakteristikach standardi - etalonu, atd.). Tyto
kontroly musi byt uspokojivé  dokonéeny
a zaznamenany dfive, neZ bude zatizeni pouZito.

13.4.6 V négkterych ptipadech jsou zkouSka a jeji
provedeni ve skute¢nosti definovany pouZitym
zafizenim a pak je nutné potvrdit, Ze dané zafizeni
je ve shodé¢ s odpovidajicimi specifikacemi.
Napiiklad hodnoty teploty vzplanuti uréitého
hotflavého vzorku jsou zavislé na rozmérech
a geometrii pristroje pouzitého ke zkouseni.

13.5 Fyzikalni etalony

13.5.1 Tam, kde jsou kritické fyzikélni parametry
pro spravné provedeni ur¢ité zkousky, musi mit
laboratot ptislus$ny kalibra¢ni etalon jako prostiedek
kalibrace nebo k nému musi mit ptistup.

13.5.2 Etalony by mély byt uchovavany
a pouZzivany tak, aby se zachovala jejich kalibraéni
funkce. Zvl&stni pozornost by méla byt vénovana
doporuc¢enim pro skladovani uvedenym
v dokumentaci dodavané s etalonem. Certifikaty
a dalsi prislusna dokumentace by mély byt
uchovavany takovym zptsobem, aby byly snadno
dostupné, pokud standardy meéteni (etalony) jsou
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pouZivany i poté, a to tak dlouho, jak je povaZzovano
za nezbytné, k dokumentovani metrologické
navaznosti méieni, kterd je s nimi spojena. Kontroly
stavu kalibrace by méla probihat v pravidelnych
intervalech a laboratofe by mély stanovit kritéria
ptijatelnosti pro vysledky svych metrologickych
kontrol.

13.6 Pocitace a datové procesory

13.6.1 PoZadavky na pocitate jsou uvedeny

v oddilu 22.
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14 Reak¢éni Cinidla a spotrebni material

141 Kvalita ¢inidel a jinych spotfebnich
materiald musi odpovidat jejich zamySlenému
pouZziti. Je tfeba vénovat pozornost vybéru, nakupu,
piejimce a skladovani ¢inidel.

14.2  Dodavatelé kritickych reagencii
a spotfebniho materialu by méli byt hodnoceni
a schvalovani; ptislusné dokumenty a zéznamy by
se mély uchovavat. Ugelem takového hodnoceni je
predchazet odchylkdm od ocekavané kvality
vysledki  méfeni, které mohou vzniknout
z nedostatki pii dodrZzeni pozadavki u nékterych
kritickych dodavek. Tento proces by mél vychéazet
z hodnoceni rizik pro ¢inidla a dodavané materialy.
Mezi kli¢ové pokladané otazky lze zatadit:

» Co se mize stat, kdyZ by dany produkt prestal
spliovat ptislusné specifikace?

» Jakeé by byly dasledky pro laboratorni prace?
* Pro¢ k takovému selhani muze dojit?

o Existuji faktory, které mohou sniZit bud
pravdépodobnost takového selhani, nebo jeho
nasledky? Je takova Urover rizika piijatelna?

DalSi pokyny tykajici se posuzovéani a management
rizik obsahuji dokumenty 1SO [38-40].

14.3  Dokumenty vztahujici se k nakupu ¢inidel
a dalsi skute¢nosti ovliviujici kvalitu laboratorniho
provozu musi obsahovat piiméfeny  popis
objednavky. Objednavka musi jasné identifikovat
poZadované specifikace a ucel, pro ktery jsou
¢inidla zakoupena. Tyto dokumenty by mély byt
prezkoumavany a schvalovany podle potieby pied
predanim.

144 V ptipadech, kdy je kvalita c¢inidel pro
zkousku kritickd, mela by se kvalita nové SarZe
ovefit proti piedchozi SarZi, pokud je starSi Sarze
stale pouZitelnd.  AvSak ve v3ech ptipadech,
chemikalie a dalsi spotfebni material by mély byt
kontrolovany a ovéfeny, zda spliuji stanovené
specifikace.

145  Cinidla dodan4 do laboratofe by méla byt
oznacena datem prijeti, otevieni a exspirace spolu se
jménem osoby, kterd oteviela ¢inidlo. Laboratof
musi zajistit, Ze pouZivani ¢inidel je v souladu
s datem jejich exspirace. Za timto ucelem by se
mélo pouZivat pravidlo FIFO (First In-First Out -
~prvni dodan, prvni pry¢“) nebo FEFO (First
Expired-First Out -,,prvni expiroval- prvni pry¢«) .

14.6  Stupen  kvality  vSech  pouZivanych
kritickych ¢inidel (v&etné vody) by mél byt
v postupu uveden spolu s pokyny pro opatieni, ktera
je tfeba dodrZet pii jejich ptiprave, skladovani
a pouzivani. Tato opatieni zahrnuji toxicitu,
hoflavost, stabilitu viaci teplu, vzduchu a svétlu,
reaktivitu s jinymi chemikaliemi, reaktivitu vaci
uréitym obaltim a jina rizika. Cinidla a referenéni
materidly ptipravené v laboratofi by mély mit
oznaCeni, kterd identifikuji latku, koncentraci,
rozpoustédlo (je-li jiné neZ voda), veSkera specialni
opatfeni nebo rizika, omezeni pouziti a datum
ptipravy nebo exspirace. Osoba odpovédna za
ptipravu musi byt identifikovatelna bud’ ze Stitku,
nebo ze zaznamu.
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15 Metrologicka navaznost

15.1 Formalni definice metrologické navaznosti je
uvedena v 3.15. Praktickou prirucku vydaly
Eurachem/CITAC [14] a IUPAC [41]. N&vaznost je
nezbytnd, protoZe poskytuje vazbu, kterd zajisti, Ze
vysledky méteni ziskané v riznych laboratotich
nebo v riznych casovych obdobich budou
srovnatelné. K dosazeni tohoto cile je nutné propojit
vSechny jednotlivé vysledky méteni k né&jaké
spole¢né stabilni referenci. Takovymi referen¢nimi
body mohou byt jednotka métfeni (nejlépe z téch,
kterd jsou v mezinarodné uzndvaném systému
jednotek, Sl), postup méfeni, napt. standardni
(normalizovand) metoda nebo referen¢ni materil.
Kompletniho  fetézce néavaznosti se dosahne
prostiednictvim hierarchie kalibrace sestavajici
z primérnich etalont (nebo jinych standardi méfeni
vysoké turovné€), které se pouZivaji k vytvoieni
sekundarnich etalont - standardti méfeni, které se
mohou pouZzit pro kalibraci pracovnich standardu,
a souvisejicich meéficich systémi. Laboratofe
obvykle nakupuji své etalony (standardy) od
komerénich  vyrobc. Tyto jsou dodavany
s certifikaty prokazujicimi jejich navaznost na
etalony (standardy) vyssi arovné. ILAC dokument
P10 [42] popisuje obecné zasady ILAC vuci
pozadavkim  na  metrologickou  névaznost
uvadénymi v ISO/IEC 17025 [2] a I1SO 15189 [3],
a poskytuje laboratofim navod jak fesit otazky
navaznosti. Je tieba poznamenat, Ze kazdy krok
Vv fetézci ndvaznosti zvySuje nejistotu. Tam, kde je
to mozné, by se navaznost na jednotky Sl jednotky
prostiednictvim vhodnych etalonu (standardi) méla
zdokumentovat s cilem podpofit porovnatelnost
vysledki méfeni v Case a misté. Je zndmo, Ze
nékteré vysledky méfeni (napf. pH, koncentrace
nékterych biologickych latek, tvrdost) nemaji
jednotky SI, ale i ty lze vymezit. Tyto vysledky
méfeni by mély byt navazné na mezinarodné
dohodnuté reference (naptiklad stupnice pH,
referen¢ni materidly WHO nebo Mohsowvu stupnici).
I kdyz navaznost k Sl je idedlem, neni jedinou
moZnosti pro pocatek fetézce navaznosti.

15.2  Vysledky chemickych méteni jsou zaloZeny
na vypoc¢tu hodnoty méiené veli¢iny pomoci
modelu (rovnice) méfeni, ktera obsahuje hodnoty
dalSich veli¢in, jako jsou hmotnost, objem,
koncentrace chemickych standardi atd. Aby
pfedmétny vysledek méfeni byl ndvazny, musi byt
navazné téz vsechny veliCiny, které se vyskytuji
vrovnici. Daldi veli¢iny, které se nevyskytuji
Vv rovnici méfeni, jako jsou napi. pH, teplota atd.,
mohou rovnéz vyznamnym zpisobem ovlivnit

vysledek. V takovém piipadé vysledky méieni,
pouZivané k regulaci téchto veli¢in, musi byt téz
navazné k ptislusnym referencim. Pro ostatni
méfeni (napf. procento tuku v potravinach)
porovnatelnost vysledkii méteni Ize doséahnout
pouze pouZitim dohodnutych metod. V takovych
ptipadech je pak métend veli¢ina definovana
metodou a nadvaznost je zaji$téna, jak je popsano
v oddilul5.5.

15.3  Zajisténi navaznosti fyzikalnich velicin,
jako je hmotnost, objem atd., Ize snadno dosahnout
na drovni nejistoty potiebné pro analytickd méfeni
kalibraci pfislusného zatizeni dle stanovenych
postupti pomoci etalond. Problémovymi oblastmi
pro analytiky jsou obvykle kalibrace a validace
metod. Kalibrace je obecné zaloZena na
opakovaném méieni vhodnych kalibrator majicich
hodnoty s prokazatelnou navaznosti, napf. Cisté
latky nebo roztoky cistych latek. Dulezitymi
hledisky jsou identita a cistota zvolenych
referen¢nich materiald, pfi¢emz identita je ¢ast&jsim
problémem v organické chemii, kde se casto
vyZaduji strukturni podrobnosti a kde mize snadno
dojit k zaméné s obdobnymi slozkami. Nejistota
Cistoty latky pouZzité jako referenéni material, stejné
jako ptispévky z ptipravy souboru standardu, bude
soucasti bilance nejistoty pro vysledky méieni spolu
s vlastni nejistotou kalibrace (viz pfirucka
Eurachem/CITAC [1] pro podrobngjsi zpracovani
této otdzky). Pouze v piipadé nékterych
organickych materialti, kdy mohou byt problémy
s Cistotou a stabilitou zasadni, nebo kde se poZaduje
nizka nejistota, bude cistota piedstavovat hlavni
problém. Hlavnim problémem v chemické analyze
je rtzné analytické chovani atomi a molekul
v zavislosti na jejich okolnim prostiedi, tedy latka
v Cisté vodé se bude chovat odlisné od téZe latky ve
vzorku potraviny, odpadni vody nebo krve. Toto se
nazyva ,vlivem matrice’. Tedy vedle kalibrace
méficiho zafizeni spoléhd navaznost vysledki
méfeni v analytice také na validaci, abychom
zajistili, Ze metoda ve skute¢nosti méfi to, na co je
K m&feni urCena (napt. hmotnostni  zlomek
metylrtuti v rybach) a potvrzeni, Ze rovnice méfeni
pro vypocet vysledkl, vcetné vhodnych faktort
,vytéznosti‘, je-li to nezbytné, je platnd. Krome toho
validace poskytuje dulezité informace o vykonnosti
metody, které lze vyuZzit k odhadu nejistoty
vysledki méfeni [1, 43]. Podrobngjsi diskuse
o validaci metody je uvedena v oddilu 18.

154 V mnoha analyzach, kde jsou obecné
potiebné extrakce, rozklady, derivatizace nebo
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zmydelfiovani, muze byt hlavnim problémem
ziskani uspokojivych tudaji o mnozstvi analytu
v pivodnim vzorku v porovnani k mnoZstvi
piitomnému ve vzorku na konci procesu méieni.

Vychyleni mutze byt zptsobeno nekompletni
vytéznosti analytu z matrice vzorku, ztratami pti
zpracovani, kontaminaci nebo interferencemi.

Podrobny popis téchto otazek je podan v publikaci
IUPAC [44]. Mezi dostupné strategie pro feSeni
problému vychyleni metody patii:

* pouZiti priméarnich nebo referen¢nich metod se
znamym a malym vychylenim (systematickou
chybou),

e porovnani s certifikovanymi  referen¢nimi

materialy s podobnou matrici,
* méfeni vzorkd s pridavkem a slepych vzorka,

» studie ztrat, kontaminace, interferenci a vliva
matrice,

» mezilaboratorni studie podle ISO 5725 [45-50].

Stanoveni navaznosti vysledki méfeni u vzorkh
vyZadujicich  extenzivni  zpracovani  vyZaduje
vztdhnout vychyleni méfeni k odpovidajicim
deklarovanym referen¢nim hodnotdm, jako jsou
napiiklad hodnoty  matricovych referen¢nich
materiald. Je tieba poznamenat, 7Ze méfeni
vytéznosti vzorki s pfidavkem nemusi nutné zcela
simulovat extrakci nativniho analytu ze vzorkd.
Obvykle mohou nastat potiZze s extrakci z pevnych
latek. Napfiiklad pridany analyt je volné dostupny na
povrchu ¢astic vzorku, zatimco nativni analyt je
pevné vazan uvnitf ¢astic, a tudiz hife
extrahovatelny. Potize mohou téZ ¢init, za ur¢itych
okolnosti, kapalné vzorky, nebo
i vzorky po rozkladu. Naptiklad v biologickych
vzorcich, asociace s biomolekulami nositele muze
byt odpovédna za sniZeni extrahovaného mnozstvi
ve srovnani s extrakci téhoZz analytu piidaného do
vzorku. Je dilezité si uvédomit, Ze faktory
vytéznosti, je-li pouzita, se stavaji soucasti modelu
méfeni a jako takové, budou vzdy pfispivat
K nejistoté méfeni vysledku koncového méteni.

V ostatnich piipadech omezeni pro dosaZeni
nédvaznosti az k SI pochazi z obtiZznosti vyhodnoceni
vychyleni (bias) a jeho nejistoty, naptiklad
U vytéZznosti analyt z komplexnich matric. Jednou
z mozZnosti je definovat métenou veli¢inu metodou a
zajistit navaznost jak je popsano v oddilu 15.5.
maji také mensi nejistoty méteni, vzhledem ke
stanovenym referencim. Piipadné lze vychyleni
odhadnout a provadét korekci a odhad nejistoty
nalezejici odhadovanému vychyleni zahrnout do

vyhodnoceni celkové nejistoty. V mnoha piipadech
se korekce na vychyleni neprovadi, ale bere se
v Uvahu pii odhadu nejistoty méfeni [43].

155 Vétsinu  vysledki méfeni z chemické
analyzy lze ucinit v zasadé navazné k molu.
V piipadech, kdy je analyt definovan postupem,
jako je napiiklad extrahovatelny tuk nebo protein
vztazeny ke stanoveni dusiku, pak zajisténi
navaznosti  vysledki meéfeni K molu neni
proveditelné. V takovych piipadech je veli¢ina
definovana metodou a zmény v protokolu (napf. jiné
rozpoustédlo nebo odlisny konverzni faktor) vedou
k odlisné meéfené veli¢ing. Pii pouZiti takovych
metod je ndvaznost vdzéna k dohodnuté metodg,
napt. k standardni (normalizované) metod¢, kterd
musi byt presné dodrZovana, jakoz
i k odpovidajicim jednotkdm SI pro veli¢iny pouZité
pro vypocet vysledku, napf. hmotnosti a objemu,
hodnotam poskytovanym metodou nebo hodnotam,
jejimiZz nositeli jsou referen¢ni materidly. Tyto
metody se nazyvaji empirické metody.
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16 Nejistota méreni

16.1 Nejistota méfeni je formalné definovana
v odstavci 3.16. Spravna praxe ve vyhodnocovani
nejistoty méteni je popsana v mezinarodni pfirucce
[51] a doporuceni pro harmonizaci hodnoceni
nejistoty jsou dany EA [52]. Interpretace pro
chemickd méfeni, véetné nékolika zpracovanych
ptikladd, je uvedena % Pokynu
Eurachem/CITAC [1]. Nejistota méfeni
charakterizuje rozsah hodnot, pfifaditelnych métené
veli¢iné na dané konfidenéni Urovni. S kazdym
vysledkem méfeni je spojena nejistota, ktera
vyplyva z chyb vznikajicich v raznych fazich
odbéru vzorku a analyzy a z nedokonalé znalosti
faktort, ovliviiujicich vysledek. Aby méla méfeni
prakticky vyznam, je nezbytné mit urcité znalosti o
jejich nejistoté. Prohl&Seni o nejistoté, pfifazené
vysledku,  poskytuje  zékaznikovi  informaci
0 ,kvalité* vysledku.

16.2  ISO/IEC 17025 [2] poZaduje, aby laboratofe
vyhodnocovaly nejistotu svych vysledki méfeni.
Rovnéz existuje pozadavek uvadét nejistoty méfeni
za urc¢itych okolnosti, naptiklad kdyZ je to zapotiebi
k interpretaci vysledku zkousky (coZ je pomérné
Casty ptipad) nebo pokud o to Zada zéakaznik.

16.3  Odhad nejistoty méfeni poskytuje nekolik
vyhod jak pro akreditované, tak i neakreditované
laboratofe, véetné:

o LepSi znalosti (celkovych ¢&i  jednotlivych)
faktorti, které ovliviiuji vysledek méfeni. To
mize poskytnout klicové informace pro
zlepSeni/optimalizaci metody a identifikaci
ucinnych a nakladové efektivnich népravnych
opatieni, pokud je to nutné.

o Jasny a kvantitativni udaj o kvalit¢ vysledku
méfent.

e Konkurenéni vyhodu vzhledem Kk pridané
hodnoté, kterou odhad nejistoty —muze
poskytnout zakaznikim, a to zejména pfi
posuzovani shody se specifikacemi.

e Méné piisnou kontrolu ovliviiujicich veli¢in
(napf. okolni teplota, hodnota pH vzorku),
u kterych prokazuje hodnoceni nejistoty, Ze
poskytuji zanedbatelny pfispévek k celkové
nejistoté vysledku méfeni.

16.4  Na vysledek analytického méfeni ma vliv
celd tada faktord. Napiiklad vlivy teploty na
méfidla objemu, odrazené a rozptylené svétlo ve
spektroskopickych pfistrojich, zmény zdrojového
elektrického napéti, interpretace postupu analytikem

a nedokonalé vytéZznosti extrakce, to vie muze
potencialné ovlivnit vysledek. Pokud je to rozumné
mozné, musi se takové chyby minimalizovat externi
kontrolou nebo ptimo korigovat naptiklad pouZzitim
vhodného korekéniho koeficientu. Piesny vliv na
vysledek jednotlivého méfeni je vSak nemozné
ziskat. Je tomu tak proto, Ze se riizné faktory méni
experiment od experimentu, a Ze vliv kazdého
z faktord na vysledek neni nikdy ptesné znam.
Z tohoto divodu se musi pravdépodobny rozsah
odchylky jen odhadovat.

16,5 Kazdy krok v procesu méieni - jako je
ptiprava vzorku, extrakce, predcisténi,
zakoncentrovani nebo fedéni, kalibrace piistroji
(vCetné piipravy RM), instrumentalni analyzy
a zpracovani ziskanych dat - bude ptispivat k
nejistot¢ méfeni. Primarnim Ukolem pii zisk&vani
odhadu hodnoty nejistoty vysledku méfeni je
identifikace zavaznych zdroji nejistoty a pfitazeni
hodnoty ke kazdému vyznamnému piispévku.
Jednotlivé piispévky se pak musi sloucit, aby bylo
mozno ziskat vyslednou hodnotu. (navod viz [1]).
O jednotlivych identifikovanych zdrojich nejistoty,
hodnoté kazdého piispévku a o zdroji hodnoty
(napiiklad opakovand méfeni, Udaje prevzaté
z literatury, udaje CRM, atd.) je tieba vést zaznamy.

16.6  Soucasti nejistoty je mozno vyhodnocovat
jednotlivé nebo v piihodnych skupindch [43, 53].
Data ze studie preciznosti v rdmci validace metody
mohou napfiklad slouZit k odhadu celkového
prispévku nahodné variability, pochazejici z fady
krokti v pribéhu procesu méfeni. Obdobn¢ muize
byt odhad celkového wvychyleni (bias) a jeho
nejistoty odvozen z analyzy matricové podobnych
certifikovanych referenénich materiald a ze studii
s pridavky (spiky).

16.7 Kdyz se slozky nejistoty odhaduji po
skupinach, je nicméné dilezité zaznamenat zdroje
nejistoty patiici do urcité skupiny a zaznamenat
hodnoty jednotlivych sloZzek nejistoty, pokud jsou
dostupné, pro kontrolu piispévku skupiny.

16.8  Pokud se pouzivaji
z mezilaboratornich  studii, je tieba uvazovat
nejistoty, které v nich nejsou obsazeny. DalSi
pokyny k tomuto tématu lze nalézt v 1SO 21748
[54].

16.9  VSechny piispévky nejistoty se musi
vyjadrit u kazdého zdroje jako smérodatné odchylky
nebo relativni smérodatné odchylky [51].
V nékterych ptipadech to bude vyZadovat konverzi

informace
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dat. Nejistota vyjadiena jako smérodatna odchylka
se nazyva ,standardni nejistotou‘ a ma symbol u.
Podrobnosti o tom, jak wvypocitat standardni
nejistoty z rtznych typa dat, 1ze nalézt v Pokynu
Eurachem/CITAC [13]. Je zde rovnéz vysvétleno
slucovani  jednotlivych  slozek  k  ziskani
kombinované standardni nejistoty.

16.10 Pro vyjadfeni nejistoty vysledku na urcité
konfiden¢ni Urovni by méla byt celkova nejistota
vyjadfena jako nasobek vypocétené kombinované
standardni nejistoty (tento nasobek se nazyva
rozsitenou nejistotou, U). Doporuceny nasobitel
(koeficient rozsiteni, k) je 2, to znamena, rozsifena
nejistota je rovna 2u. Maji-li piispévky puavod
v chybach s normélnim rozdélenim, odpovida tato
hodnota piiblizné 95% konfidenénimu intervalu.

16.11 Obvykle neni nutné vyhodnocovat nejistoty
pro kazdou zkousku a typ vzorku. Bézné dostacuje
vyhodnotit nejistotu v ramci rozsahu metody
a pouzit takto ziskané informace k odhadu nejistoty
méteni vysledki ziskanych touto metodou pti jejim
rutinnim pouzivani.

16.12 Nejistota vysledku méteni by se méla
sdélovat takovym zpusobem, aby umozioval
zadkaznikiim interpretovat vysledky jednozna¢né,
pticemz se zohledni uroven davéryhodnosti, kterou
je jim mozZno pricitat. Vysledek méteni se proto
obvykle udava jako y + U, s vyzna¢enim pouZitého
koeficientu rozsiteni (k), ocekavané konfidencni
Urovné a popisu nebo odkazu na postup pouzity pro
vyhodnoceni nejistoty.

16.13 Pocet platnych ¢&islic pouZivanych pii
uvadéni vysledku méfeni a jeho nejistoty by mély
byt v souladu s mozZnostmi méteni. Tedy pro vétsinu
analytickych meéfeni hodnoty pro rozsifenou
nejistotu by mély byt vykazovany na ne vice nez
dvé platné cislice. Vysledek méfeni by mél byt
zaokrouhlovan [55] v souladu s uvadénou
nejistotou. Napiiklad u vysledku 215,342 mg kg™
sodhadem kombinované standardni nejistoty
5,12 mg kg™, ktery odpovida roziifené nejistotd
10,24 mg kg, uvadénym vysledkem by mél byt:
215 mg kg™t + 10 mg kg™ (k=2, 95% konfidenéni
uroven).
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17 Metody/postupy pro kalibrace a zkousky

17.1 Laboratof odpovida za to, Ze pouZiva
postupy, které jsou vhodné pro poZadované pouZiti.
Laboratof muze pouZit vlastni posouzeni, muize
zvolit metodu po konzultaci se zdkaznikem, nebo
metoda mize byt upfesnéna Vv nafizeni nebo
zakaznikem. Jsou-li metody stanoveny zdkaznikem,
musi laboratof zajistit kapacitu pro jejich provedeni

a dosaZzeni pozadavki na kvalitu predem
dohodnutych se zakaznikem.
17.2  Normy o kvalit¢ casto upfednostiuji

pouzivani normalizovanych (standardnich) postupi?
nebo postupti otestovanych v mezilaboratornich
studiich, pokud je to mozné. Zatimco tento piistup
je Zadouci v ptipadech Sirokého pouZivani metody
nebo v piipadé legislativnich piedpisu, mize mit
nékdy laboratof svoji vlastni, vhodné&jsi metodu.
je metoda vhodna pro zamysleny ucel, validovana
odpovidajicim zpisobem a zdokumentovéna a zda
poskytuje vysledky navazné k uvedenym referencim
S patfi¢nou Urovni nejistoty.

17.3  Validace normalizovanych (standardnich)
metod nebo metod otestovanych mezilaboratornim
porovndvanim by neméla byt povaZovéna za
samoziejmost. Laboratoi by se méla ujistit, Ze
validace metody odpovida poZadovanému tucelu
a Ze pracovnici laboratoie jsou schopni dosahovat
uvadéné vykonnostni parametry postupu. Pokyny
k tématu verifikace vykonnosti normalizované
(standardni) metody uvadi 1SO 21748 [54].

17.4  Metody vyvinuté v laboratofi musi byt
validovany odpovidajicim zpusobem,
zdokumentovany a schvéleny pied pouZzitim. Odhad
nejistoty by mél byt soucasti tohoto procesu
validace. Pokyny pro validaci metod a nejistotu
méfeni jsou uvedeny v oddilech 18 a 16,
v uvedeném potadi.

175

e informace o0 rozsahu
a jakychkoli omezenich,

Dokumentace metod musi obsahovat:

pouZzitelnosti  metody

» hodnoty klicovych vykonnostnich charakteristik,
jako je opakovatelnost, vychyleni (bias) a mez
detekce,

» postupy kalibrace a tizeni kvality (QC).

2 Poznamka piekladateli: normalizovanou metodou je
minéna metoda publikovand v technické normé.
Standardni metoda je pojem SirSi zahrnujici i
normalizované metody.

Mely by byt ptipojeny téZ informace o tom, jak se
musi vysledek uvadét, vcetné prohldSeni o jeho
nejistoté méfeni, spolu s pokyny, jak se vypotadat
se selhanim nebo s vysledky zkouSek mimo
specifikace. Pokyn ke zkoumani a uvadéni vysledku
mimo specifikaci poskytuje TUPAC/CITAC [56].
Pro dokumentaci metod mutize byt vhodné piijmout
spole¢ny format, naptiklad jako v normé ISO 78-2
[57], kterd4 poskytuje uzite¢ny vzor. Dokumentace
metod je rovnéz diskutovana v piiru¢ce Eurachem o
validaci metod [12]. Krom¢& toho jsou dostupné
informace z jinych zdroja, jako jsou narodni
normaliza¢ni organy a akredita¢ni organy.

176 Vyvoj v metodice a technikach bude
vyZadovat, aby se metody ¢as od ¢asu ménily.
Modifikace metod mize byt také nutna v dusledku
zjisténi Spatné vykonnosti ve zkouSeni zpusobilosti,
nebo nesplnéni kritéria interniho fizeni kvality.
Zpusob dokumentace musi proto podléhat
pfiméfenému ftizeni dokumenti. Na kazdé Kopii
metody by se mély uvadét ¢islo a datum vydani,
vydavajici instituce a cislo kopie. Ze zaznamu se
musi zjistit, kterd verze metody je schvélena
k pouZzivani.

17.7  Zastaralé metody by mély byt stazeny, ale
musi byt zachovany pro ucely archivace a zietelné
oznaCeny jako neplatné. M¢l by byt stanoven rozdil
ve vykonnosti mezi revidovanymi a vyfazovanymi
metodami tak, aby bylo mozZné porovnévat staré
a nové udaje.

17.8 KdyZ jsou metody upravovany, je tieba
zvaZit, zda je také tieba aktualizovat validaci. To
bude zaviset na rozsahu a vyznamu zmén.
Modifikace muze byt mendiho charakteru,
zahrnujici odlisné velikosti vzorku, odlisna cinidla
atd. Alternativné muize predstavovat vyznamné
zmény, jako je napiiklad pouZziti odliSnych
technologii a metodologie. Revalidace by se méla
rovnéz zvazit po zménach v umisténi nebo zméné
instrumentace. Rozsah revalidace bude zaviset na
povaze zmény. Laboratof, S pfihlédnutim k povaze
svych zkousek, by méla stanovit pravidla tykajici se
rozsahu poZadované revalidace.

17.9  VyZaduje se pravidelna (i kdyZ ne nutné
Castd) revize vykonnosti, aby zajistilo, Ze metody
jsou stéle vhodné pro dany ucel. To se mize
provadét celkovym piezkoumanim vysledkd téch
postupt pro zajisténi Kkvality vysledkd zkousek,
které laboratoi pouziva, jako jsou vysledky interni
kontroly kvality dat a vysledky zkouSeni
zpusobilosti (PT).
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18 Validace metod

18.1 Diive, neZ je metoda piedana do rutinniho
uzivani, musi se provést kontrola k zajisténi toho, Ze
vykonnostni charakteristiky metody jsou pochopeny
a musi byt prokdzano, Zze metoda je védecky vhodna
pro podminky, za kterych mé byt pouZivana. Tyto
kontroly jsou souhrnné oznacovany jako validace.
Validaci metody se pomoci systematickych
laboratornich studii stanovi, Ze metoda je vhodna
pro dany ucel, tj. Ze jeji vykonnostni charakteristiky
jsou schopny produkovat vysledky v souladu
s potiebami zadkaznika. Valida¢ni studie metody
zacina jasnymi, dostate¢né podrobnymi
a jednoznaénymi popisy jak méfené veli¢iny, tak
metody. Pokyny, jak toho dosahnout, poskytuje
Eurachem v dokumentech [11, 12]. DalSim krokem
je specifikace kritérii, kterd maji byt splnéna, pokud
jde o analytickou vykonnost. V nékterych ptipadech
mohou byt jasné uvedena v natizenich (viz napf.
Naiizeni Komise (ES) ¢&. 333/2007 [22]), ale
obvykle je Ukolem laboratofe pievadét potieby
vykonnostni charakteristiky obvykle zahrnuté ve
valida¢ni studii jsou:

» selektivita  (feSeni
s interferencemi),

moznych  problému

e pracovni rozsah a linearita,
* mez detekce / mez stanovitelnosti,

e preciznost (jedind laboratoi:
mezilehla preciznost),

opakovatelnost,

» pravdivost (zabyvajici se vychylenim, vytéznosti
a navaznosti),

* robustnost,
* nejistota méfeni.

VySe uvedené charakteristiky jsou vzajemné
propojeny. Mnohé z nich pfispivaji k celkové
nejistoté méfeni. U rutinnich aplikaci poskytuji
Udaje generované v prub&hu pfislusné planované
validacni studie nejkomplexngjsi informace pro
spolehlivé vyhodnoceni nejistoty méfeni (viz oddil
16).

Dobrd praxe pii validaci metod je popséana
v pfiruéce Eurachem [12], ke které odkazujeme
¢tenaie pro podrobnéjsi vysvétleni a ndvod k tomuto
tématu. Vsimnéme si, Ze neexistuje jednohlasna
shoda ohledné interpretace nekterych z vyse
uvedenych pojmu a konvenci pouZivanych pfi jejich
stanovovani. Pii uvadéni validaénich dat je proto
vhodné uvést vSechny pouZzité konvence.

18.2 Rozsah validace musi byt jasné uveden
v dokumentované metod¢, aby uZivatelé mohli
posoudit vhodnost metody pro své konkrétni
potieby. To lze provést odpovidajicim souhrnem
vysledki a odkazem na samostatnou validacéni
Zpravu.

18.3  Standardni metody jsou normalné vyvinuty
a validovany mezilaboratorné skupinou odbornikt
[45-50]. Tento vyvoj by mél zahrnovat zvazeni
vSech potiebnych aspekti validace a souvisejici
nejistoty. Nicméné, odpoveédnost zustava stale na
uzivateli, aby zajistil, Ze validace dokumentovana
vmetodé je dostatecné kompletni, aby plné
uspokojila jeho potieby. To znamena, Ze by mély
byt identifikovany a vyhodnoceny vsechny faktory,
které by mohly ovlivnit vysledky méieni v ramci
stanoveného rozsahu metody, avSak nejsou
dostate¢né zahrnuty v mezilaboratorni studii, a to
z hlediska jejich pfispévku Kk parametrim, Kkteré
podléhaji validaci, a zejména k odhadu nejistoty
meéfeni. | kdyz je validace dokoncéena, uzivatel si
bude muset ovétit, Ze dokumentované vykonnostni
charakteristiky (napf. pravdivost a preciznost)
mohou byt ve vlastni laboratofi dosazeny a Ze jsou
vhodné pro dany ucel.

18.4 Jak bylo uvedeno vySe, existuji rizné
mozZnosti tykajici se terminologie a procesu validace
metod. DalSi informace o terminologii naleznete
v pfirucce VIM [10] a pokynu Eurachem [11].
Nasledujici vysvétleni dopliuji ta, kterd jsou
uvedena v ostatnich ¢astech tohoto pokynu a kterad
maji poskytnout spiSe ndvod nez kone¢ny pohled.
Nésledujici  parametry se  vétSinou  tykaji
kvantitativnich metod, ale nékteré dalSi poznamky
tykajici se kvalitativnich metod uvadi kapitola
18.10.

18.5  Selektivita metody se tyka rozsahu, v jakém
muze byt metoda pouZita pro stanoveni urcitych
analytii ve smésich nebo matricich bez interferenci
jinych sloZzek s podobnymi charakteristikami.
PouZzitelnost metody by méla byt zkoumana
s pouzitim raznych vzorkid, od Cistych méficich
standardi aZ po smési s komplexnimi matricemi.
V kazdém ptipadé by méla byt stanovena vytéznost
analyzovanych latek a mély by byt fadné uveden
vliv ocekavanych interferenci. Jakakoli omezeni
pouZzitelnosti metody by méla byt zaznamenana
v dokumentaci k metode¢.

18.6  Pracovni rozsah a linearita: Pro
kvantitativni analyzu je pracovni rozsah metody
ur¢en zkoumanim laboratornich vzorku s riznymi
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koncentracemi analytu a stanovenim koncentra¢niho
rozsahu, pro ktery Ize dosahnout piijatelné nejistoty.
Piedpokladem pro provedeni stanoveni je vytvoieni
kalibra¢ni funkce koncoveého méficiho pfistroje.
Z tohoto diuvodu muize byt dilezité zvazit oddélené
pracovni rozsah metody a pracovni rozsah piistroje.
V obou piipadech je pracovni rozsah obecné
rozsahlejsi nez linearni rozsah, ktery je urcen
analyzou ur¢itého poctu vzorku riznych koncentraci
analytu a vypoctem regresni statistiky z vysledkad,
obvykle s pouzitim metody nejmensich étverct. Pro
pracovni rozsah piistroje nemusi byt vztah odezvy
analytu na koncentraci zcela linearni, aby byla
metoda uc¢inna. Neni-li pro uréity postup dosazeno
linearity, mé¢l by byt uréen vhodny algoritmus pro
kalibraci. Pracovni rozsah musi byt stanoven pro
kaZdou matrici uvedenou v rozsahu metody.

18.7 Mez detekce (LOD) je nejnizsi mnoZstvi
analytu, které mize byt detekovano metodou pii
ur¢ené mife spolehlivosti. Jeji hodnota se
pravdépodobné bude liSit u raznych typt vzorkd.
LOD je komplexni parametr, ktery je obzvlasté
dulezity pii analyze na stopové urovni. Podrobné&jsi
vysvétleni a pokyny naleznete v pokynu Eurachem
[12].

18.8 Mez stanovitelnosti (LOQ) je nejniZsi
koncentrace analytu, kterdA mize byt urcena
S piijatelnou Grovni nejistoty a muze byt proto
libovolné nastavena jako poZadovana dolni mez
pracovniho rozsahu metody. Podrobnéjsi vysvétleni
a pokyny naleznete v pokynu Eurachem [12].

18.9  Preciznost je mira tésnosti shody mezi
vzajemné nezavislymi vysledky méteni ziskanymi
za stanovenych podminek. Obvykle se vyjadiuje
statistickymi parametry, které popisuji rozloZeni
vysledkd, obvykle smérodatnou odchylkou.
Preciznost obecné zavisi na koncentraci analytu
a tato zavislost by méla byt stanovena
a zdokumentovana. Urceni ,specifikovanych
podminek®* je dulezitym aspektem hodnoceni
preciznosti méfeni. Opakovatelnost je druh
preciznosti, u které se océekava, Ze bude
predstavovat nejmensi rozdily ve vysledcich. Jedna
se 0 miru variability vysledkd, pokud jsou méteni
provedena na stejném materialu jednim analytikem,
ktery pouZziva stejnou metodu a zafizeni v kratkém
Casovém rozmezi. Mezilehla preciznost poskytuje
odhad rozptyleni vysledku, jestlize jsou méfeni na
stejném materidlu provadéna v jediné laboratofi za
pouZiti stejné metody v prodlouzené ¢asové 1huté,
a proto za podminek, které jsou mnohem
variabilng;jsi neZ podminky opakovatelnosti. Ostatni
parametry se mohou v pribéhu studie ménit (napf.
analytik, ¢inidla, zatizeni) a je dulezité, aby byly

tyto (daje zdokumentovany. Ocekava se, Ze
reprodukovatelnost piedstavuje nejvétsi rozptyleni
ve vysledcich a je métitkem variability vysledki
méfeni Vv rdznych laboratofich. Preciznost je
sloZkou nejistoty méteni (viz oddil 16). VSimnéte si,
Ze existuji nékteré zvlastni aspekty tykajici se
preciznosti, pokud jde o kvalitativni méteni (viz
oddil 18.10).

18.10 Tvrzeni o preciznosti popsané v oddile 18.9
se tykaji kvantitativni analyzy. O kvalitativni
analyze lze pojednavat ponékud jinym zptsobem.
Kvalitativni analyza je vlastné méfeni, které
poskytuje odpovéd” ano/ne na dané prahové hodnoté
analytu. Pro kvalitativni metody nemaze byt
preciznost vyjadiena jako relativni smérodatna
odchylka nebo smérodatna odchylka, ale mtize byt
vyjadiena jako pravdivé ¢i fale$né pozitivni (a
negativni) pomér. Tyto poméry by mély byt
stanoveny pii nékolika koncentracich: pod, pii a nad
prahovou hodnotou. Je tieba pouZit Udaje
z potvrzujici metody, pokud je vhodnd metoda
k dispozici. Pokud takova metoda k dispozici neni,
mohou byt analyzovany slepé vzorky s piidavkem
standardu a bez piidavka standardu. Dalsi
informace o stanoveni vykonnosti kvalitativnich
metod naleznete v pokynu Eurachem [12].

18.11 Potvrzeni (identity) vyZaduje méfeni vice
neZz jednou technikou, pficemz techniky jsou
zalozeny na riznych  fyzikalné-chemickych
principech. Potvrzeni zvysuje davéru v ziskany
vysledek. V nékterych aplikacich, napiiklad analyza
nezndmych  organickych  slou¢enin  plynovou
chromatografii, je nezbytné pouZivat potvrzujici
(konfirmacni) techniky.

18.12 Pravdivost metody se obecné odhaduje jako
vychyleni (bias), tedy systematickou chybou. Ke
stanoveni vychyleni pfi validaci se bézné pouZivaji
tii ptistupy:
i) analyza RM,
i)  experimenty vytéznosti
s pridavkem standardu a
iii)  srovnani s vysledky ziskanymi pomoci jiné
metody.

pomoci vzorkd

Otazky spojené s odhadem vychyleni
a vytéznosti jsou popsany v oddile 15.4.

(bias)

18.13 Robustnost (ruggedness, robustness)

poskytuje informace o spolehlivosti metody béhem
normalniho pouZivani. Studie robustnosti hodnoti
schopnost metody zistat neovlivnéna malymi
odchylkami v parametrech metody. Jedna se
0 zamérné zavedeni malé zmény v metodé
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a prozkoumani nasledkt. Mize byt potiebné zvazit
velky pocet faktor, ale protoZe vétsina z nich bude
mit zanedbatelny vliv, obvykle bude moZné ménit
nékolik najednou, zejména pokud se pouZivaji
nastroje pro planovani pokusi. Bé&Zné pouzivany
ptistup je popsan v dokumentu AOAC [58]
a prakticky piiklad jeho uplatnéni v oblasti testovani
rezidui 1é¢iv v potravinach zivoc¢i$ného ptvodu je
uveden v rozhodnuti Komise 657/2002/ES [59].
Robustnost je treba stanovit pro metody vyvinuté
v laboratofi. Nicméné obvykle neni nezbytné, aby
kazda laboratof provadéla testovani robustnosti pii
implementaci standardni (normalizované) metody
pouzivané v ramci svého rozsahu, protoZe
robustnost by méla byt jiZ stanovena pied publikaci
této metody.
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19 Kalibrace

19.1  Kalibrace je definovana jako ,,¢innost, kterd
za specifikovanych podminek v prvnim kroku
stanovi vztah mezi hodnotami veli¢iny s nejistotami
méfeni poskytnutymi etalony a odpovidajicimi
indikacemi s ptidruzenymi nejistotami méfeni a ve
druhém kroku pouZije tyto informace ke stanoveni
vztahu pro ziskani vysledku méfeni z indikace®
[10]. Diskuse k pojmu kalibrace Ize nalézt v pokynu
Eurachem [11]. Obwvykly zpisob provadéni
kalibrace je podrobit zndmé mnozstvi veli¢iny
(napt. pomoci méficiho standardu) procesu méieni
a sledovat méfici odezvy v oéekavaném pracovnim
rozsahu. Podrobnéjsi informace o referen¢nich
materidlech jsou uvedeny v oddile 20. Pokyny pro
linedrni kalibrace s vyuZitim referen¢nich materiala
jsou uvedeny v normé 1SO 11095 [60].

19.2  Celkovy program pro kalibraci v chemicke
laboratofi musi byt navrzen tak, aby zabezpecil, Ze
vdechna méieni, kterd maji vyznamny vliv na
vysledek zkouSky nebo kalibrace jsou navazna na
standardy méfeni, nejlépe na narodni nebo
mezinarodni etalony, naptiklad CRM (viz oddil 15).
Tam, kde je to vhodné a kde je to mozné, mély by
byt pouZivany certifikované referenéni materialy.
Tam, kde formalné¢ wuréené standardy méfeni
(etalony) nejsou k dispozici, by mél byt zvolen
materidl s vhodnymi vlastnostmi, homogenitou a
stabilitou, nebo by se mél pfipravit v laboratofi a
pouZivat jako laboratorni standard. PoZadované
vlastnosti  tohoto materiallu by mély byt
charakterizovany opakovanym testovanim, pokud
mozno ve vice neZ jedné laboratoii a pomoci
riznych validovanych metod (viz Pokyn 1SO 35

[61]).

19.3  Analytické zkousky mohou byt rozdéleny
do obecnych tiid podle typu poZadované kalibrace.

19.3.1 Nekteré analytické zkoudky Kriticky
zavisi na méfeni fyzikalnich vlastnosti, jako je
méfeni hmotnosti v gravimetrii a objemu méteni
v odmérné analyze. Vzhledem k tomu, Ze tato
méfeni maji vyznamny vliv na vysledky
zkousky, vhodny kalibra¢ni program je pro tyto
veli¢iny zasadni. Pozadavky a metody pro
kalibraci a kontrolu vah jsou popsany v pokynu
Euramet [62], zatimco postupy pouZivané pfi
kalibraci odmérného zatizeni, napfiklad pro
pistové pipety a byrety, jsou popsany v ISO 8655
[63-69]. Kromé& toho je tieba zvazit kalibrace
méficich pfistroju, které jsou pouZity ke
stanoveni  Cistoty a koncentrace  vSech
chemickych standarda.

19.3.2 Kde se pouzivd zkouSka k méfeni
empirické vlastnosti vzorku, napiiklad bodu
vzplanuti  (flashpoint), je zafizeni ¢asto
definovano v narodni nebo mezinarodni
standardni metodé a navazné RM by mély byt
pouZivany pro ucely kalibrace tam, kde jsou
k dispozici. Nové nebo nové pofizené vybaveni
musi byt pfed pouZitim  Kkontrolovano
Vv laboratofi K zajisténi shody se specifikovanym
designem, rozméry a vykonnostnimi
charakteristikami.

19.3.3 Pristroje, které vyZzaduji kalibraci jako
soucast svého bézného provozu, jako jsou
spektrometry, nebo pfistroje pouZivané pro
chromatografii, maji byt kalibrovany pomoci
referenénich  materidld  znamého  sloZeni
(obvykle roztoky cistych chemikalii).

19.3.4 V nékterych piipadech Ize kalibraci
celého analytického procesu provést porovnanim
vystupu meéfeni vzorku s vystupem vzniklym
pomoci vhodného RM, ktery byl podroben
celému analytickému procesu jako vzorek. RM
muze byt bud syntetickh smés pfipravena
v laboratofi z materiald zndmé (a pokud moZno
certifikované) cistoty, nebo to mohou byt
zakoupené matri¢ni certifikované RM. Nicméné
v téchto piipadech musi byt zajisténa t€sna shoda
mezi zkuSebnim vzorkem a matricnim RM,
pokud jde o povahu matrice a koncentrace
analytu. N&vod na pouZivani referen¢nich
materiala poskytuje Pokyn 1SO 33 [70].

19.4 'V mnoha piipadech se kalibrace provadi
pouze beéhem zavérecné méefici faze. Napiiklad
kalibrace plynového chromatografu mize byt
provedena pomoci fady méficich standardd, coZ
jsou syntetické roztoky sledovaného analytu pii
riaznych Kkoncentracich. Tato kalibrace nebere
v Gvahu faktory, jako jsou kontaminace nebo ztraty,
ke kterym dojde béhem ptipravy takovych vzorku,
nebo v prubéhu extrakce a derivatizace. Proto je
nezbytné v ramci procesu validace metody
prozkoumat potencidlni problémy kontaminace
a ztrat uzitim matriénich referen¢nich materiala
nebo vzorkd s piidavkem standardu b&hem celého
méficiho procesu, a navrhnout odpovidajicim
zpusobem postup kazdodenni kalibrace a kontrol
QC vzorky (viz také oddil 15.4).

19.5  Individudlni kalibra¢ni programy se stanovi
na zakladé konkrétnich pozadavku analytické
metody. Muze byt nezbytné kontrolovat kalibraci
ptistroje po kazdém jeho vypnuti, po servisu nebo
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jiné podstatné udrzbé. Uroveti a Eetnost kalibrace by
méla byt zaloZzena na predchozich zkuSenostech
a méla by probihat alespoi podle doporuéeni
vyrobce. Navod na kalibraci uvadi pfiloha B, kterd
zahrnuje typickeé kalibra¢ni intervaly pro ruzné typy
jednoduchych pristroji a uréuje parametry, které
mohou  vyZadovat Kkalibraci u  slozité&jsi
analytickych  pfistroji. ~ PoZadovana  &etnost
kalibrace bude zAviset na stabilit¢ méfticiho
systému, poZadované mife nejistoty a zadvaznosti
prace.  Pfistroje  jako  jsou  chromatografy
a hmotnostni spektrometry, které jsou ovlivnény
driftem, mohou vyZadovat ¢asté pouZiti kontrol
driftu a rekalibrace v prabéhu jednotlivé sekvence
méfeni. DalSi pokyny pro stanoveni vhodnych
kalibraénich intervali jsou dany OIML [71].

19.6  Postupy pro provadéni kalibraci musi byt
nalezit¢ zdokumentovany jako soucast konkrétni
analytické metody nebo jako obecny dokument pro
kalibrace. Dokumentace by méla obsahovat navod,
jak provadét Kkalibraci a pribézné kontroly stavu
kalibrace, jak stanovit nejistotu kalibrace, jak

Casto jsou kalibrace a kontroly vyZadovany a kroky,
které je tieba piijmout v ptipadé selhani kalibrace.
Popis, jak odhadnout nejistoty spojené s linearni
kalibraéni k¥ivkou ziskanou pomoci metody
nejmensich  étverc, je uveden v pokynu
Eurachem/CITAC [1]). Cetnostni intervaly pro
kalibraci fyzikalnich etaloni by mély byt také
uvedeny, a kde je to mozné, mély by se vytvofit
| postupy a plany pro prabézné kontroly stavu jejich
kalibrace.

19.7  Kalibrace odmérného laboratorniho skla se
primarn¢ provadi nepfimo urcenim hmotnosti
konkrétniho objemu vody 0 zndmé hustoté pii dané
teploté [72]. Pokud se sklenéné nadobi nasledné
pouZiva pro kapaliny, které maji vlastnosti, jeZ jsou
velmi odlisné od vody (smaceni piipravku,
povrchové napéti atd.), lze ocekavat zvySeni
nejistoty odméieného objemu. To plati zejména pro
odmérné sklenéné nadobi kalibrované k odmérovani
ur¢itého objemu. U metod pro ziskani vysledku
snizkou celkovou nejistotou se doporucuje
stanovovat  objem  nepfimo  prostfednictvim
hmotnosti a hustoty konkrétnich kapalin.
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20 Referenéni materialy

20.1 K referen¢nim materialim se vztahuje série
ISO dokumentu [61, 70, 73-76].

20.2 Referen¢ni materidly a certifikovane
referen¢ni materialy jsou definovany v oddilu 3.
PouZivaji se pro kalibraci, validaci metody,
vyhodnoceni nejistoty méfeni, fizeni kvality a pro
ucely Skoleni. Av3ak konkrétni RM lze pouZit pouze
pro jeden ucel v méfeni, napiiklad pro Kalibraci
nebo pro ucely QA. Obrdzek 1 ukazuje typicky
analyticky proces a ilustruje pouZziti referen¢nich
materialt ve vztahu ke kalibraci, validaci metody
aQcC.

20.3  Referen¢ni materidly mohou mit rizné
formy, véetné RM ¢istych latek, matri¢nich RM
a roztokd nebo smési. Nasleduji ptiklady RM:

 chlorid sodny o ¢istoté 99 %,

» vodny roztok siranu médnatého s hmotnostni
koncentraci 10 g I* a chloridu hote¢natého 20
gl

o praSkovy polymer s
molekulové hmotnosti,

konkrétni  distribuci

» pevny krystal s teplotou tani v rozmezi 150-
151 °C,

» sudené mléko ve formé prasSku obsahujici znamé
mnoZzstvi vitaminu C.

ZEkousena ¢ist

20.4 U mnoha typa analyz se kalibrace muize
provadeét pomoci materialt ptipravenych
v laboratofi z chemikalii 0 zndmé ¢istoté a slozZeni
(napf. roztoky znamé koncentrace). Neékteré
chemikalie Ize zakoupit s certifikaitem od vyrobce,
ktery uvadi cistotu. Ptipadné Ize od renomovanych
dodavatelti zakoupit chemikalie s uvedenou, ale
necertifikovanou cistotou. Bez ohledu na zdroj je
zodpovédnosti uZivatele zajistit, Ze kvalita takovych
materiald je vhodnad pro dany Gcel. Nékdy dalsi
zkousky budou muset byt provadéné v laboratofi.
Nova vyrobni Sarze chemikalie by za normalnich
okolnosti méla byt porovnana vuci té piedchozi.
V idedlnim ptipad¢ by vSechny chemikalie
pouZivané jako RM mély byt pofizovany od
vyrobci se zavedenymi systémy managementu
kvality. Aviak QMS automaticky nezarucuje kvalitu
vyrobkit od daného vyrobce a laboratofe by mély
ptijmout veSkerd piiméfena opatieni k potvrzeni
kvality kritickych materialt. Kontrola necistot je
dulezita zejména pro stopové analyzy, kde mohou
zpusobovat interference. Pozornost je tieba vénovat
doporu¢enim 0 uchovavani a pouZitelnosti, kterd
uvadi vyrobce. Kromé toho je zapotiebi opatrnosti,
protoZze dodavatelé neposkytuji vzdy informace
0 vSech necistotach.

Lo

Rozklad
Extrakce
Derivatizace
Separace

Matri¢ni RM

Slepy pokus

4| Vzorek s ptidavkem analytu |

L

| Vypocet vysledlu H{

|

Uvddéni vysledim
a nejistoty méieni

Faktory ‘

Obrazek 1 - Priklad typického analytického procesu ukazujici roli RM

Strana 38



Kvalita v analytické chemii

Pokyn Eurachem/CITAC

20.5 Pouziti vhodnych referenénich materiali
umoziiuje analytikovi prokézat ndvaznost vysledka
kalibraci zatizeni, validovat metody a monitorovat
jejich vykonnost. RM mohou rovnéz slouZit jako
prenosové standardy méfeni pro porovnani metod.
Jejich pouZiti je durazné doporuceno vSude, kde je
to vhodné.

20.6  Nejistota spojend s uvedenou cistotou CRM
ve formé ¢isté latky musi byt posouzena s ohledem
k nejistot¢ spojené s dalSimi aspekty metody. V
idealnim piipadé by nejistota spojena s hodnotou
vlastnosti RM, pouzivané pro ucely Kkalibrace
nem¢éla ptispivat vice nez jednou tretinou k celkové
nejistoté méteni.

20.7  Ddlezitym faktorem pii vybéru RM je jejich
komutabilita. Je to vlastnost RM, jiz je prokazano,
Ze se chovaji podobné jako zkuSebni vzorky za
stejnych podminek méieni. Pojem je definovan ve
VIM [10] a je diskutovan v dalSich pokynech
Eurachem [11]. Specifické pokyny pro pouZiti RM
v laboratorni mediciné jsou zvefejnény CLSI [77].
Obecné, slozeni RM by mélo byt co nejbliZsi
vzorkum. Tam, kde potencialng existuji interference
matrice, by idealné méla byt metoda validovana
pomoci odpovidajicich matri¢nich RM
certifikovanych spolehlivym  zptusobem. Pokud
takovy materiél neni k dispozici, mize byt ptijatelné
pouZzit vzorek s piidavkem RM.

20.8 Je dulezité, aby vSechny pouZivané CRM
byly pfipraveny a charakterizovany odborné
platnym zpusobem. UZivatelé CRM by si méli
uvédomit, Ze ne vSechny materialy jsou vyrabény se
stejnou mirou naro¢nosti. Podrobnosti o studiich
homogenity a stability, metody pouZivané
k certifikaci, nejistoty a kolisani uvedenych hodnot
analytu jsou obvykle k dispozici od vyrobce a mély
by slouZit k posouzeni jejich spolehlivosti. Material
musi byt doprovazen certifikatem, ktery zahrnuje
odhad nejistoty spojené s certifikovanou hodnotou.
ISO 17034 [75] uréuje kritéria zpusobilosti vyrobci
RM.

20.9 Referencni a certifikované referen¢ni
materidly by mély byt zfetelné oznaceny tak, aby
mohly byt jednoznacné identifikovany
a odkazovany na doprovodné certifikaty nebo jinou
dokumentaci. Mély by byt k dispozici informace
oznacujici ~ dobu pouZzitelnosti, podminky
skladovani, oblast pouZiti a omezeni pouzivani. RM
pfipravené Vv laboratofi, napi. roztoky, by se mély
povazovat za ¢inidla a pro tento ucel tak i oznacovat
(viz oddil 14.6).

20.10 Zachéazeni se standardy méteni by je mélo
chrénit pred kontaminaci nebo degradaci. Postupy
pro Skoleni zaméstnanci by mély tyto poZadavky
odrazet.
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21 Rizeni kvality a zkouseni zplsobilosti

21.1  Vyznam termina ,Fizeni kvality* (QC)
a ,,zajistovani (prokazovani) kvality” (QA) (diive se
pouzival ptekladovy ekvivalent ,zabezpecovani
jakosti“ pozn. prekladatele) se ¢&asto lisi podle
kontextu. Podle ISO 9000 [9], QA fesi Cinnosti,
které laboratoi provozuje, aby poskytla jistotu, Ze
budou splnény poZadavky na kvalitu, zatimco QC
popisuje jednotliva opatieni, které se skutecné
pouzivaji ke splnéni téchto pozadavku (viz oddily
3.6a3.7).

21.2  Jakmile byla kritéria vykonnosti metody
nastavena a validace metody uspésné dokonéena, je
tiecba, jako soucast laboratorniho QMS, pouZivat
v b&Zném provozu konkrétni kontroly k ovéteni
skute¢nosti, Ze metoda zistava pod kontrolou, tedy
Ze jeji vykon je stéle vhodny pro ucéel. Béhem
valida¢ni faze se metoda do zna¢né miry pouZivé na
vzorky se zndmym obsahem. Jakmile je metoda
v rutinnim pouZivani, aplikuje se na vzorky
s neznamym obsahem. Proto vhodné QC by mélo
byt naplanovano a implementovano, aby bylo
mozno prubézné sledovat analytickou vykonnost
mezi $arzemi a dny. Uroveti a druh QC bude zaviset
na povaze, zavaznosti a Cetnosti analyzy, velikosti
série, stupni automatizace a obtiZznosti zkousky a
také na zkuSenostech ziskanych béhem procest
vyvoje a validace. QC mize mit rizné formy, bud’
uvniti laboratofe (interni) nebo mezi laboratofemi
(externi).

21.3 Interni QC se tykd postupt provadénych
laboratornim  personalem  pfi  nepfetrzitém
monitorovani operaci a vysledkd méteni, aby bylo
mozné rozhodnout, zda jsou vysledky dostate¢né
spolehlivé k jejich uvolnéni [78-80]. Jedna se
0 opakovanou analyzu stabilnich zkuSebnich
vzorkd, slepych pokust, standardnich roztokd nebo
materiald, které jsou podobné tém, jeZ jsou pouZity
pro kalibraci, vzorkti s prfidavkem standardu,
slepych vzorki a QC vzorki. Doporucuje se
pouZzivat regula¢ni diagramy, zejména pro sledovani
vysledki ziskanych z analyzy QC vzorkt [81-85].

21.3.1 Urovei pfijattho QC musi byt
prokazateln¢ dostatecna k zajisténi platnosti
vysledki. Rizné typy QC mohou byt pouZity ke
sledovani riznych typt proménlivosti v ramci
procesu. QC vzorky analyzované v intervalech
v ramci série vzorkid budou indikovat drift
v systému. PouZiti riznych typu slepych pokust
bude oznacovat jakykoli ptispévek signalu
ptistroje z jinych zdrojt, nez je analyt. Duplicitni

analyzy rutinnich zkuSebnich vzorkt poskytnou
Udaje o opakovatelnosti.

21.3.2 QC vzorky jsou typické vzorky, které
jsou dostate¢né stabilni a homogenni a jsou
dostupné v dostateéném mnozstvi, aby bylo
mozné je opakované analyzovat v prib&hu Casu.
Pokud vysledky QC vzorku jsou pfijatelné, je
pravdépodobné, Ze vysledky vzorkt ze stejné
série jako QC vzorek se mohou brat za
spolehlivé. K rychlému posouzeni, zda je
vysledek z QC piijatelny, jsou vysledky obvykle
zobrazeny v regulaénim diagramu. Casto
pouzZivany regulacéni diagram (zndmy jako
diagram hodnot x nebo Shewharttv diagram) je
tvofen centralni linii pfedstavujici stfedni
hodnotu QC vzorku a dvéma dalS§imi ¢arami
popisovanymi jako varovné meze a regulacni
meze (vystrazné meze, akéni meze). Tyto meze
jsou nastaveny na +2s a £3s od stiedni hodnoty,
kde s je experimentalné ziskany odhad
smérodatné odchylky nebo cilovd smérodatna
odchylka na =zakladé poZzadavku. Podrobna
kritéria pro hodnoceni vysledki QC oproti
mezim jsou nutnd, nebot’ umoznuji laboratofim
co nejlepsi vyuziti vysledkd QC a piijeti
vhodnych opatieni, pokud je to nezbytné [1279,
80. 82]. Chceme-li nastavit realné meze
v regulaénim diagramu, musi poc¢ateéni méfeni
QC vzorku k odhadnuti smérodatné odchylky
odréZet zpusob, jakym ma byt tato metoda realné
denné pouZivdna. Pokud se to neudéla,
experimentalné ziskana smérodatna odchylka
bude nerealisticky mald, coZz bude mit za
nasledek nastaveni mezi regula¢niho diagramu,
které nebude mozné dodrZzet pii béiném
pouzivani. Vzhledem k tomu, Ze pocate¢ni
odhad s je ¢asto zaloZen na relativné malém
poc¢tu dat, je obecné vhodné piehodnotit meze po
roce nebo po shromazdéni dostatecného poctu
vysledki [80]. Béhem tohoto obdobi smérodatna
odchylka ziskand z wvysledki QC vzorku
poskytne spolehlivy odhad mezilehlé preciznosti
metody.

21.3.3 Pouziti raznych typa slepych pokusi
umozniuje analytikovi zajistit, aby vysledky
ziskané pro zkuSebni vzorky mohly byt vhodné
korigovany a aby se odstranily jakékoliv
prispévky k odezvé, které nelze ptifadit analytu.

21.3.4 Analyza replik rutinnich zkuSebnich
vzorkt je prosttedkem pro kontrolu zmén
preciznosti v analytickém procesu, coZ by mohlo
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nepiiznivé ovlivnit vysledek [86]. Repliky
mohou byt v sérii hned za sebou, aby se
zkontrolovala opakovatelnost. Analyza slepych
(anonymnich) vzorkd je ve skute¢nosti formou
opakované analyzy a poskytuje prosttedky pro
kontrolu preciznosti. Sklada se z opakovanych
méfeni alikvotd umisténych v analytické SarZi,
tieba vedenim laboratofe, a nazyva se tak proto,
Ze analytik obvykle nevi o totoZnosti alikvotd
nebo Ze jsou to replikaty. Analytik tedy nemutize
pfedjimat, Ze by konkrétni vysledky mély n&jak
souviset. Standardy nebo materidly podobné tém,
které jsou pouZivany pro kalibraci, umisténé v
intervalech v analytické 3arZi, umoziuji
kontrolovat, zda je odezva analytického procesu
na analyt stabilni.

21.3.5 Je odpovédnosti vedeni laboratofe
stanovit a =zduavodnit vhodnou uroven QC,
zaloZenou na posouzeni rizik s pfihlédnutim ke
spolehlivosti  metody,  kriticnosti ~ prace
a proveditelnosti opakovani analyzy, pokud je
vysledek vzorku QC nepfijatelny. Je vSeobecné
uzndvano, Ze pro rutinni analyzu postacuje
uroven vnitiniho QC 5%, tj. 1 z kazdych 20
analyzovanych vzork by mél byt vzorkem QC.
Pro robustni rutinni metody s vysokou
pruchodnosti vzorku vSak muze byt rozumna
urovenn 20% neobvykla a nékdy mize byt
pozadovana dokonce aZz 50%. V né&kterych
odvétvich, naptiklad pii analyze vody, jsou
k dispozici pokyny na poZadovanou trovein QC
[87]. U nepravidelnych analyz je viZdy nutné
provest validaci celého systému. To muze
typicky zahrnovat pouziti RM, ktery obsahuje
certifikovanou nebo znamou  koncentraci
analytu, nasledované opakovanymi analyzami
vzorku a vzorku s pridavkem (vzorek, ke
kteréemu bylo zamérné pfidano zndmé mnoZstvi
analytu). Tyto analyzy, cast&ji provadéné, by
mély byt pfedmétem systematickych postupt
QC, zahrnujicich pouZiti regula¢nich diagrami
a kontrolnich vzorka.

21.4  Zkouseni zpiisobilosti (externi hodnoceni
kvality): Pravidelnd uc¢ast ve zkouSeni zptsobilosti
(PT), zndméa také jako externi hodnoceni kvality
(EQA), je uzndvanym zplsobem, jak mize
laboratof sledovat svou vykonnost, a to na zakladé
svych vlastnich pozadavkd i ve srovnani s dalSimi
ucastnicimi se laboratotemi. PT pomaha odkryt
variabilitu mezi laboratofemi (reprodukovatelnost)
a za urcitych okolnosti i systematické chyby (bias).
Programy PT a dalsi typy mezilaboratornich
porovndvani  jsou povaZzovany za dulezity

prostiedek ke sledovani miry rovnocennosti
vysledkit méfeni na narodni a mezinarodni Grovni.

215  Akredita¢ni organy uznavaji piinos téchto
programu a dtrazné povzbuzuji laboratore K ucasti
na PT/EQA jako nedilné soucasti jejich
managementu kvality. Je dilezité sledovat vysledky
PT a podle potieby provadét opatfeni. V urcitych
ptipadech mohou akredita¢ni organy stanovit ucast
v ur¢itétm programu PT jako poZadavek na
akreditaci. Piinos PT je samoziejmé jen tak dobry,
jako jsou samotné programy. PoZadavky na
zpusobilost poskytovateli PT jsou popsany ve
standardu ISO/IEC 17043 [88]. Statistické aspekty
programu PT jsou popsany v normé I1SO 13528
[89]. Praktické informace o vyb&éru, pouZiti
a interpretaci programt PT jsou uvedeny v pokynu
Eurachem [90]. Informace o velkém poctu
programu lze nalézt v databdzi EPTIS
(www.eptis.bam.de). Pro nové se objevujici oblasti
analyzy nebo zejména pro vzacné aplikace vSak
nemusi existovat Zadné programy, které by byly
pln¢ vhodné. Tato a dalSi omezeni jsou brana na
zietel v pokynech EA o Urovni a Cetnosti ucasti
v PT [91] a pokynu IUPAC/CITAC o vybéru
a pouzivani programu zkouSeni zptsobilosti pro
omezeny pocet ucastnika [92].

21.6  ISO/IEC 17025 [2] uvadi, Ze je tieba
analyzovat Udaje o fizeni kvality a pokud se zjisti,
Ze nespliuji pfedem definovana kritéria, musi byt
podniknuty planované kroky k napravé problému
a zabranéni uvadéni nespravnych vysledka. Udaje
ziskané z ¢innosti QC a ucasti v PT by proto mély

byt bezodkladné kontrolovany
a interpretovany  porovnanim s  piedem
stanovenymi  mezemi. Navic se doporucuje

zaznamenat vysledky a pfezkoumat trendy v datech
ziskanych z QC/PT. QMS laboratoie by mél
zahrnovat postup (postupy) pro identifikaci
neshodné préace ve vztahu k vysledkim QC a PT
a postupy pro identifikaci a provadéni vhodnych
napravnych opatieni.
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22 Pocitace a pocita€i Fizené systémy

22.1 V laboratoii maji pocitae Sirokou Skalu
pouZziti véetné:

 kontroly kritickych podminek prostiedi,

» monitorovani a kontroly zasob,

» pléana kalibrace a udrzby,

» kontroly zasob ¢inidel a méficich standardd,

» plénovani experimentd,

* statistické analyzy dat,

sledovani

o planovani vzorka a

vykonnosti,

pracovni

* tvorby regula¢nich diagramtl,
» monitorovani zkuSebnich postupt,
» kontroly automatizovanych ptistroju,

e zaznamendavani, ukladani, vyhledavani,
zpracovavani dat manualné nebo automaticky,

e pienos dat,
« vlastni instrumentalni zpracovani dat,

e porovnavani dat vzorki a knihoven (napf.
porovnavani hmotnostnich spekter),

» sledovani vzorka,

* generovani zkuSebnich protokolt,
e zpracovani textu,

* komunikace,

o systému pro spravu laboratornich informaci
(LIMS)

Eurolab [93] wvypracoval pokyny pro spravu
pocitaéti a softwaru v laboratotich v souvislosti
s akreditaci podle ISO/IEC 17025 [2].

22.2 Rozhrani a kabely poskytuji fyzické
propojeni mezi riaznymi ¢astmi pocitace nebo mezi
riznymi pocita¢i. Je dulezité, aby se rozhrani
a kabely vybraly tak, aby vyhovovaly konkrétni
aplikaci, protoze mohou vazné ovlivnit rychlost
a kvalitu ptenosu dat.

22.3  Prosttedi pti chemickém zkouSeni vytvaii
zvlastni nebezpe¢i pro provoz pocitacu a ukladani
elektronickych médii. Pokyny lze obvykle nalézt
v navodu k obsluze, avsak je tieba vénovat zvIastni
pozornost tomu, aby nedoSlo k poSkozeni
chemickymi, mikrobiologickymi nebo prachovymi
kontaminacemi, teplem, vlhkem a magnetickym
polem.

22.4  Pocateéni kontrola by méla ovétit co nejvice
aspektd cinnosti pocitace. Podobné kontroly by se
mély provést, pokud se zméni pouZivani pocitace,
nebo po udrzbé nebo revizi softwaru. Pokud je
pocita¢ pouzivan ke shromazd’ovani a zpracovani
dat spojenych s chemickym zkou$enim, je pro
validaci  této  funkce obvykle  dostate¢né
pfedpokladat spravnou funkci, pokud poéita¢
produkuje ocekavané odpovédi pii zadavani
znamych  parametri.  Vypolty  pocitaGovych
programu lze ové&fit porovndnim s ruéné
generovanymi vysledky. Je tieba poznamenat, Ze
nékteré chyby se objevi pouze tehdy, kdyZ je zadana
konkrétni sada parametri. Z tohoto divodu je nutné
zajistit, aby soubor dat, ktery ma byt pouzit pro
validaci, poskytoval vSechny proménné, které se
mohou vyskytnout béhem ptedpokladaného pouZziti.
Pro validaci jsou potiebné nejméné tii sady tdaja.
Pokud je pouzit komer¢ni software, muze byt
validace nahrazena certifikditem poskytnutym
vyrobcem. Ve vsech ptipadech musi byt software
pred pouzitim ovéten. Pii chemickych zkouSkéch
mohou byt pro ucely shromazd’ovani a manipulace
s daty provadény vhodné kontroly pomoci CRM pro
pocate¢ni validaci a se sekundarnim méficim
standardem, jako je QC vzorek, ktery se pouZiva pro
pravidelné opakované kontroly. Méla by se vzit
v Uvahu vSechna doporuc¢eni vyrobce. Postup
validace pouzity pro konkrétni systém a veSkera
data zaznamenand béhem validace by méla byt
zdokumentovana. Muze byt obtiZzné ovéfit tyto
systémy oddélen¢ od analytického piistroje, ktery
produkuje puvodni signal. Obvykle je cely systém
ovéfen vV jednom kroku, a to pomoci chemickych
méficich standardia. Takova validace je obvykle
pfijatelna. Validace vyZadovana v konkrétnich
ptipadech je popsana v oddilech 22.4.1-22.4.6.

22.4.1 Softwarové aplikace pro zpracovani
textu se Siroce pouZivaji v laboratofich pro
generovani riznych dokumenti. Laboratof by
méla zajistit, aby bylo pouZiti balika pro
zpracovani textu dostateéné pod kontrolou, aby
se zabranilo tvorb¢é neautorizovanych zpréav nebo
jinych dokumenti. V nejjednodusSich ptipadech,
kdy pocita¢ funguje v podstaté jen jako
elektronicky psaci stroj, je validace dosaZeno
manualni kontrolou a schvélenim tisténych nebo
elektronickych kopii. Slozit&jsi systémy naditaji
a zpracovavaji data a automaticky vytvareji
zpravy v piedem urcenych forméatech. Takové
systémy budou vyZadovat dodate¢né kontroly.
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22.4.2 Softwarové  aplikace  tabulkovych
procesorii Se bézné pouZivaji v laboratofich pro
ukladani, shromazd’ovani, shrnuti a prezentaci
dat, pro vypocet vysledki méfeni z vystupl
pfistroju, pro tvorbu diagramt a pro provadéni
statistické analyzy. Pro urcité aplikace (zejména
statistickou analyzu) Ize pouzit spiSe integrované
funkce neZ ruéni zadani piislusnych rovnic.
V obou ptipadech by mély byt tabulkove
procesory validovany, aby se potvrdilo, Ze
vSechny pouZzité rovnice a integrované funkce
navraci spravnou hodnotu. Zvlast¢ dulezité je
zjistit, zda jsou uvedeny spravné vstupni Udaje.
Tabulkové procesory lze ovérit pomoci testovaci
datové sady a porovnanim  vysledkd
s manualnimi vypocty. Mély by byt zavedeny
postupy, které by minimalizovaly riziko
nespravného zadavani/prenosu dat a zajistily, Ze
po vypoctu tabulkovym procesorem nebude
moZné Zadné vypoclty (imyslné nebo nahodné)
upravovat.

22.4.3 Pr¥istroje Fizené mikroprocesorem budou
normalné mit vlastni kontrolni rutinu, kterd se
aktivuje pti zapnuti piistroje a bude zahrnovat
rozpoznavani a kontrolu vSech perifernich
zatizeni. Software neni ¢asto pfistupny. Ve
vét§iné piipadi muze byt validace provedena
zkouSenim riznych aspekta funkce pfistroje
pomoci znamych parametrti, napt. testovanim
pomoci RM, fyzikalnich nebo chemickych
méficich standardi nebo QC vzorku.

22.4.4 Systémy manipulace nebo zpracovani
dat, integracni systtmy. Vystup z méficich
ptistroji bude nutné, neZz bude moZné jej
zpracovat, prevést na digitalni signdl pomoci
analogové digitalniho ptrevodniku.
Digitalizovana data se pak pomoci softwarového
algoritmu ptevadéji do rozpoznatelného signalu
(¢isla, piky, spektra podle  systému).
Programované instrukce jsou poskytovany
algoritmem pro tadu faktort, napi. rozhodovani
0 tom, kde piky zacinaji a konéi, zda ¢islo by
mélo byt zaokrouhleno nahoru nebo dola.
Algoritmus je béznym zdrojem neocekavaného
vykonu a validace by méla testovat logiku, podle
niz algoritmus rozhoduje.

22.4.5 Automatizovany systém Fizeny
pocitac¢em. Tento systém muze zahrnovat jeden
nebo vice zvySe uvedenych ptikladd,
provozovanych bud’ soucasng, nebo v fizené
¢asové posloupnosti. Takové systémy budou
normaln¢ validovany ovétenim toho, zda je
provoz uspokojivy (v€etn¢ fungovani za
extrémnich podminek) a zda je systém

spolehlivy pted tim, nez bude povoleno jeho
pouzivani bez dozoru. Validace by se méla
skladat z validace jednotlivych komponent
a z celkové kontroly dialogu mezi jednotlivymi
komponenty a fidicim pocitacem. Mélo by byt
provedeno posouzeni pravdépodobnych pfic¢in
poruchy systému. Dulezité je, aby pocitac,
rozhrani a propojovaci kabeldZz mély dostate¢nou
kapacitu pro poZadované Ukoly. Pokud je né&jaka
Cast systému pietizena, jeho provoz se zpomali
a muze dojit ke ztrat¢ dat. To by mohlo mit
vazné dusledky tam, kde operace zahrnuji ¢asové
fazené rutiny. Pokud je to mozné, fidici software
by mél byt pfizptisoben tak, aby identifikoval
a upozornil na jakoukoli takovou poruchu
a oznadil pfislusna data. PouZiti QC vzorkd
a standardi v ¢asovych intervalech v Sarzich
vzorkt by pak mélo byt dostateéné pro sledovani
spravného vykonu na denni bazi. Vypoctové
rutiny lze zkontrolovat pomoci testi se znamymi
hodnotami parametrti. Je tfeba zkontrolovat
elektronicky pienos dat, aby se zajistilo, Ze
béhem pienosu nedoSlo k Zadnému poruseni.
Toho lze dosédhnout na poécitaci pomoci
,oveéfovacich souboru“, ale pokud je to
proveditelné, ptenos by mél byt zalohovan
V ti§téné podobé.

22.4.6 Systémy pro zpravu laboratornich
informaci jsou Siroce pouzivany jako zpusob
fizeni  laboratornich  Cinnosti. LIMS je
pocitacovy systém se softwarem, ktery umoznuje
elektronické porovnavani, vypocet a Sifeni dat,
které jsou casto piijimany piimo z analytickych
piistroju. Obsahuje moZnosti zpracovani textu,
databaze, tabulkovy procesor a zpracovani dat.
Mize téZ provadét rizné funkce véetné:
registrace a sledovani vzorkd, pfifazeni
a pridéleni testd, generovani pracovnich listu,
zpracovani zachycenych dat, QC, finan¢ni
kontrolu a vytvafeni zprav. Provoz LIMS muze
byt omezen na vlastni laboratof nebo muze byt
soucasti pocitacového systému celé spolecnosti.
Informace Ize zadavat ru¢né nebo stahovat ptimo
z analytickych  pfistrojd nebo  jinych
elektronickych  zafizeni, jako jsou ¢tecky
¢arovych koda. Vystup informace muaze byt bud’
elektronicky, nebo v  tist¢né  podobé.
Elektronické vystupy by se mohly skladat ze
surovych nebo zpracovanych dat zapisovanych
do jinych pogita¢t bud’ v ramci organizace, nebo
vzdalené. Podobné mohou byt informace stazeny
na externi Ulozné zafizeni. Tam, kde se data
ptenaseji z jednoho systtmu na jiny, muze
existovat  riziko  poSkozeni  dat  pro
nekompatibilitu ~ systémd  nebo  nutnosti
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pteformatovat informace. Dobfe navrzeny 225 ISO/IEC 17025 [2] ma zvlastni pozadavky
systém umoziuje dosaZeni vysoké trovné QA,  tykajici se kontroly dokumentt a zaznamu. Jakykoli
a to pfimo od vstupu vzorku aZz po vypracovani  elektronicky systém pouZivany pro generovani
zavéreéné zpravy. Zvlastni valida¢ni poZzadavky a spravu dokumentli/zaznamti proto musi spliiovat
zahrnuji fizeni pfistupu K riznym funkcim a tzv.  tyto pozadavky. V ~mnoha ohledech mohou
provéfovaci zéznam (audit trail) pro z&dznam  elektronické systémy zjednodusit spravu a kontrolu
zmén a spravu soubort. Pokud jsou data dokumenti. Je vSak tfeba jesté zvazit fadu
prenaSena elektronicky, je nutné wvytvofit  klicovych aspekti. Ty zahrnuji:
be%peéno’stni kontr,Ova ’k oclvlrrané dat pred dostupnost,
poSkozenim a neopravnénym ptistupem.
* bezpecnost, zejména kontroly proti neopravnéné
uprave,
* zpiistupiiovani - budou dokumenty/zaznamy
stle  pfistupné po budoucich  hardwarovych/
softwarovych aktualizacich?
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23 Laboratorni audit a prezkoumavani

23.1 O terminologii pojednavaji oddily 3.8 a 3.9.
23.2  Dulezitym aspektem managementu kvality
je pravidelné piezkoumani QMS  vedenim

laboratoie. Obecné plati, Ze vSechny aspekty QMS ..

by mély byt zkoumany nejméné jednou ro¢né.
Systém zahrnuje dva zpusoby piezkoumani:

i) Ma se zkoumat, zda dokumentace QMS je
dostate¢na, aby  umoZnila  pfiméfenou
a konzistentni implementaci, a zda pracovnici
postupuji podle popsanych postupi. Toto
Setfeni se bé&Zzné nazyva interni audit (na rozdil
od externiho hodnoceni, které je provadéno
akredita¢nimi organy).

QMS by se mél prezkoumat, zda spliuje
pozadavky laboratofe, jejich  zakazniku,
a pokud je to vhodné, normy managementu
kvality. Po wurcit¢é dobé se zméni potieby
laboratote a jeho zakaznikii a QMS by se mél
vyvijet tak, aby i nadale plnil svij ucel.

Tento druhy typ Setieni je obecné znamy jako
prezkoumani systému managementu a mél by se
provadét nejméné jednou ro¢né. Provadi ho vedeni
laboratofe a Cerpa pii tom informace z mnoha
zdroju. Mezi né patii vysledky internich audita,
externiho posouzeni, vykon v programech PT,
interni studie QC, revize postupt, Vvyvoj trhu,
stiznosti zakaznika a pochvaly, atd. 1ISO 19011 [94]

uvadi  postupy  pro  auditovani  systému
managementu.

23.3  Program internich audita a pfezkoumani
systétmu managementu je obvykle delegovan

vedenim laboratofe na manaZera kvality laboratofte,
ktery je odpovédny za zajisténi toho, aby auditofi
méli spravné technické znalosti, vycvik, vedeni a
pravomoci potiebné ke své praci. Casovy plan
interniho auditu pro specifické oblasti laboratoie se
musi vypracovat kazdy rok, v¢etné kritéria auditu a
zahrnutych pracovnikl. Vysledky se uvadéji pii
prezkoumavani systému managementu. Interni
audity obvykle provadi manazer kvality nebo jini
pracovnici laboratofe, ktefi pracuji mimo oblast,
kterou prosetfuji. Tam, kde je pocet zaméstnanct
maly, to nemusi byt vzdy moZné. Nékdy je nutné
vyZzadat si externi osobu (aby provedla audit, nebo
prezkoumavani systému managementu) nebo jinou
kvalifikovanou osobu k provedeni samotného auditu
nebo za asistence kvalifikované osoby pracujici
v oblasti.

23.4  Audity mohou
zékladnimi zpusoby:

byt

provadény dvéma

i)

U horizontalniho interniho auditu posoudi
auditor detailné jednotlivé aspekty QMS,
naptiklad kalibrace, postupy Skoleni a zd&znamy
nebo zpravy.

U vertikalniho interniho auditu si auditor vybere
vzorek a bude sledovat jeho postup od
vzorkovani (nebo obdrZeni vzorku) aZz po
hlaSeni vysledku (vysledki) a likvidaci vzorku.
Déle prosetii vSechny aspekty QMS tykajici se
zkouseni (kalibrace, vysledky
Z Gcasti v PT, tizeni kvality, kontrolu pfistroja,
atd.).

ISO/IEC 17025 [2] uvadi, Ze cyklus internich auditt
by mél byt obvykle dokon¢en do jednoho roku.

23.5 Kontrolni seznam s piiklady aspektt
chemické laboratoie, které by mohly byt dulezité
pro Setfeni b&hem interniho auditu je uveden
v piiloze A tohoto pokynu. Je poZadovano, aby
viechny body pfislusné normy 1SO byly zahrnuty
a kontrolovany béhem daného obdobi interniho
auditu.  Nasledn¢ je vyZadovana  zpréva
dokumentujici neshody a nedostatky a urceni
¢asového obdobi poZzadovaného k provedeni naprav
a zlepSeni systétmu managementu kvality. Je
nezbytné, aby tyto body byly sledovany a bylo je
moZné uzaviit v uréitém ¢asovém obdobi. Laboratof
by méla také sledovat a prokazat ucinnost
provedenych akci.

23.6  Prezkoumani systému managementu by se
mélo provadét v pravidelnych intervalech. Jednou
za rok je to obvykle dostate¢né, i kdyZz pro
laboratote s rozsahlymi obory akreditace, muze byt
nutné rozdélit prezkoumani systému managementu
do samostatnych moduld, které mohou byt setieny v
prubéhu roku. Laboratot by méla stanovit postup
pro planovani, provadéni a podavani zprav
0  pfezkoumavani  systému managementu
a naslednych krocich - vcetné dlouhodobého
programu, obsahujici zaleZitosti uvedenych v oddilu
23.2.
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Dodatek A — Audit kvality: Oblasti zvlastniho vyznamu pro chemickou

Al

vi)

vii)

viii)

A.3

laborator

Osoby pracujici v laboratori

Osoby pracujici v laboratoii, které pracuji se specifickym zafizenim, provadéji zkousky nebo
kalibrace, hodnoti vysledky, podepisuji protokoly o zkouSkdch a kalibra¢ni certifikity nebo
poskytuji stanoviska a interpretace, jsou kvalifikovani na zakladé odpovidajiciho vzdélani, vycviku,
zkuSenosti nebo prokazané dovednosti.

Vycvik pro konkrétni Ukoly se provadi podle stanovenych kritérii, ktera jsou relevantni pro soucasné
a predpokladané Ukoly laboratofe. Uginnost vycviku se vyhodnocuje. Aktualni zéznamy o vycviku
se uchovavaji.

ZkouSky a kalibrace jsou provadény pouze kvalifikovanymi analytiky. Osoby prochazejici
vycvikem maji odpovidajici dohled.

Vykon pracovnikti provadé&jicich analyzy je monitorovan auditorem.

Vykon autorizovanych osob pracujicich v laboratoii je monitorovan pribézné.

Prostory a podminky prostredi

Laboratorni prosttedi je vhodné pro provadénou préci.

Laboratorni sluzby a vybaveni jsou adekvatni pro provadénou praci.
Je adekvatné oddélena potencialné konfliktni prace.

Laboratorni prostory jsou dostatecné Cisté a uklizené, aby se zajistilo, Ze kvalita provadéné prace
neni ohrozena.

Odpovidajicim zptsobem jsou oddéleny piijem vzorku, piiprava, ¢isténi a prostory pro méfeni, aby
se zajistilo, Ze kvalita provadéné prace neni ohroZena. V piipadé malych laboratoti, kde déleni
prostoru neni proveditelné, je vyZadovano fizeni ¢asu (tj. efektivni planovani riznych aspekti
prace).

DodrZovani bezpeénostnich a zdravotnich piedpisi je v souladu s poZadavky QMS.

Podminky prostiedi jsou sledovany a zaznamenavany tam, kde je to specifikovano v metodach nebo
postupech nebo tam, kde ovliviiyji kvalitu vysledki. ZkouSky a kalibrace se zastavi, kdyZz podminky
prostiedi ohroZuji vysledky zkouSek nebo kalibraci.

Piistup do prostor a jejich pouZiti ovliviujici kvalitu testt nebo kalibraci je udrzovan a patifi¢né
fizen.

Jsou provadéna opatieni K zajiSténi pofadku Vv laboratofi. ZvIastni postupy jsou implementovany
Vv piipadé potieby, naptiklad pokud konkrétni Cistici protokoly jsou poZzadovany k zajisténi kvality
vysledki.

Zarizeni
Laboratot ma k dispozici veSkeré zatizeni potiebné pro spravné provedeni zkouSek nebo kalibraci.
Pouzivané zatizeni (a souvisejici software) je vhodné pro zamysleny ucel.
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vii)

viii)

xi)

xii)

xiii)

Xiv)

vii)

viii)

Ptislusné pokyny pro pouZivani a Udrzbu zatizeni (v€etné ptirucek) jsou k dispozici.
Zatizeni pouZivaji opravnéné osoby pracujici v laboratofi.

Duilezité piistroje jsou spravné udrzovany a jsou vedeny zaznamy o této udrzbé.
Zatizeni je pted pouZitim kalibrovano nebo kontrolovéno.

Jsou ustaveny programy pro metrologickou kontrolu pfistroja.

Vv

Kritickd zafizeni (napf. vahy, teploméry, sklenéné nadobi, métice ¢asu, pipety) jsou jednoznaéné
urc¢ena, vhodné Kkalibrovéna (s odpovidajici ndvaznosti), a jsou k dispozici odpovidajici certifikaty
nebo jiné zdznamy prokazujici ndvaznost na narodni etalony.

Kalibrované zatizeni je odpovidajicim zptisobem oznaceno nebo jinak identifikovano, aby bylo
zajisténo, Ze nebude zaménéno za nekalibrované zatizeni. Zaroven je nutné zajistit, Ze stav kalibrace
(vCetné data posledni kalibrace a data nebo vyprseni platnosti kritérii, kdy je nutna rekalibrace) je
uzivatelim jasny.

Kalibra¢ni postupy a kontroly vykonu pfistroji jsou zdokumentované a dostupné uzivatelim. Tyto
postupy by mély zahrnovat kritéria pro piijeti i v pripadé, Ze je metrologicka kontrola provadéna
externc.

Kontroly vykonu piistroji a kalibra¢ni postupy jsou provadény v piiméfenych intervalech a ukazuiji,
Ze kalibrace je udrZovana a kazdodenni vykon je ptijatelny. V piipadé potieby jsou ptijata vhodna
napravna opatieni.

Prabézné kontroly potiebné k udrZzeni davéry v kalibrovany stav piistroja se provadéji podle
definovanych postupu.

ZkuSebni a kalibra¢ni zafizeni, v¢etné hardwaru a softwaru, je chranéno proti Upravadm, které by
zrusily platnost vysledki zkouSeni nebo kalibrace.

Tam, kde kalibrace vedou k nastaveni korekénich faktor, ma laboratoi postupy, které zajisti, Ze
jsou spravné aktualizovany jejich kopie (napf. v softwaru pfistroje ¢i tabulkovém procesoru).

Zé&znamy o kalibraci, kontrolach vykonnosti a napravnych opatieni jsou uchovavany.

ZkuSebni metody a validace metod

Metody vyvinuté v laboratoii jsou vhodné pro zamyslené pouZiti, plné dokumentované, vhodné
validované a schvalené pro pouZiti.

Zavedeni zkuSebnich a kalibra¢nich metod vyvinutych v laboratoti je pldnovand ¢innost a je
prifazena kvalifikované osobé pracujici v laboratofi.

Laboratoi demonstruje, Ze standardni metody (publikované/oficialni) jsou vhodné pro dany ucel a Ze
muze byt dosazeno publikovanych vykonnostnich urovni.

Zmény v metodach jsou zdokumentovany, technicky odiivodnéné, povolené a ptijaté zakaznikem.
Autorizované kopie publikovanych a oficialnich metod jsou k dispozici.

Nejaktualnéjsi verze metody je k dispozici analytikovi.

Analytici pracuji podle predepsanych metod (dodrZuji piedepsané metody).

Metody vyvinuté v laboratofi obsahuji pti nejmensim nasledujici informace:

a) odpovidajici identifikaci,

b) rozsah,
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Xi)

xii)

xiii)

C) popis typu zkousené nebo kalibrované polozky,

d) parametry nebo mnoZstvi a rozsahy, jez budou stanoveny;

e) piistroje a zafizeni, v¢etné pozadavki na technické parametry,

f) chemikalie, méfici standardy (v¢etné RM), se specifikacemi na ¢istotu,

g) vyZzadované podminky prostiedi a jakékoliv potiebné obdobi stabilizace/ustélent,
h) popis postupu, véetné:

- upevnéni identifika¢nich znac¢ek, manipulace, pfepravy, skladovani a ptipravy polozek,

- kontrol, které je tieba provést pied zapocetim prace,

- Kkontrol, Ze zatizeni pracuje spravné a tam, kde je to vyZzadovano, provedeni kalibrace
a nastaveni zafizeni pted kazdym pouZzitim,

- zpusobu z&znamu pozorovani a vysledkd,

- jakychkoli bezpeénostnich opatieni, kterd maji byt dodrzovana.

i)  kritéria nebo poZadavky pro schvaleni/zamitnuti,
j) data, jeZ maji byt zaznamenana a metody analyzy a prezentace,
k) nejistotu nebo postup odhadu nejistoty.

Metody obsahujici zadanou ¢asovou 0su pro pirezkum.

Cinidla a standardy méfeni (véetné referenénich materiald)

Laboratoi ma program a postup pro kalibraci svych standardi (etalonti). Postupy by mély zahrnovat
kritéria piijatelnosti.

Standardy (etalony) jsou kalibrovany subjektem, ktery mize poskytnout ndvaznost.
Standard (etalon) se pouZiva jen pro jeden ucel (napiiklad kalibrace nebo ovérovani vykonu).
Standardy (etalony) jsou kalibrovany pted a po jakékoli uprave.

Provadéji se kontroly potiebné k udrZeni duvéry ve stav kalibrace referen¢nich, primarnich,
ptevadécich nebo pracovnich standardi (etalont) a referen¢nich materialt podle definovanych
postupti a pland.

Standardy (etalony) potiebné pro zkousky jsou snadno dostupné.

vrg

Standardy (etalony) jsou certifikovany nebo jsou pouZivany ty ,nejlepsi‘, které jsou k dispozici.
Piiprava pracovnich standardi méfeni a ¢inidel je dokumentovana.

Hodnoty vlastnosti RM jsou navazné na Sl jednotky méfeni tam, kde je to moZné, nebo na hodnoty
vlastnosti ptislusnych CRM. RM pfipravené v laboratoti jsou kontrolovany tak, jak je to technicky
a ekonomicky proveditelné.

Standardy (etalony), referen¢ni materialy a ¢inidla jsou fadné oznaeny a spravné uloZeny. Kde je to
vhodné, data ,,otevieni“ a ,,pouZijte do* jsou uvedena na Stitku.

Nové SarZe standardl (etalont) a Cinidel, kterd jsou rozhodujici pro vykon metody, jsou pied
pouZitim porovnavany se starymi Sarzemi.

Pii zkouSkach se pouZiva spravna ¢istota kazdého materialu.
Tam, kde jsou standardy (etalony) certifikovany, jsou kopie certifikéatu k dispozici pro kontrolu.
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A.6

vii)

Rizeni kvality
Pro kazdou metodu existuje odpovidajici aroven QC.

QC vzorky jsou zkouSeny podle definovanych postupt s poZzadovanou &etnosti a existuje aktualni
zédznam vysledku a provadénych akci, pokud vysledky pied¢ily rozhodné meze.

Tam, kde se pouZivaji regula¢ni diagramy, vykon se udrZuje v piijatelnych mezich.

Vysledky z ndhodnych opakovanych analyz vzorka vykazuji piijatelnou miru shody s ptvodnimi
analyzami.

Udaje QC se analyzuji a pokud se zjisti, Ze jsou mimo predem definovana kritéria, musi byt
podniknuty planované kroky k napravé problému a zabranéni uvadéni nespravnych vysledk.

Vykon v programech PT a mezilaboratornich porovnanich je vyhovujici a nepoukazuje na Zadné
skute¢né nebo potencialni problémy.

Existuje u¢inny systém pro propojeni vysledka vykonu z PT do kazdodenni QC.

Zachéazeni se zkuSebnimi polozkami

Je k dispozici u¢inny dokumentovany systém pro piijem zkouSené polozky, identifikace zkousené
polozky proti Z&dosti o analyzu, ukazujici prabéh analyzy, vydavani zprév a sledovani osudu
zkouSenych poloZek.

Zkousené poloZky jsou fadné oznaceny a skladovany.

Po prijeti jsou uchovavany zéznamy o abnormalitich nebo odchylkdch od normélnich nebo
specifikovanych podminek, jak je popsano ve zkuSebni metodé.

Laboratoi ma postupy a vhodna zafizeni pro zabranéni poskozeni, ztratam nebo poskozeni zkousené
poloZzky béhem skladovéani, zpracovani a ptipravy.

Podminky skladovani zkouSenych poloZek jsou monitorovany a zaznamenavany.

Zaznamy

Laboratorni deniky/pracovni listy nebo jiné zdznamy ukazuji datum zkou3ky, analytika, podrobnosti
o0 analytu/analytech ve vzorku, pozorovani, QC, vSechny hrubé vypocty, vSechny relevantni vystupy
z ptistroje (napt. chromatogramy), nezpracovan data a piislusné kalibra¢ni Udaje.

Laboratorni deniky/pracovni listy jsou psany nesmazatelné, chyby jsou pieskrtnuty, nikoli
vymazany nebo zni¢eny a zaznamy jsou podepsany analytiky.

Tam, kde je chyba opravena, je dohledateln& osoba, kteréd provedla opravu.
Laboratot ma postupy pro kontrolu ptenosu idaji a vypoc¢tl a pouziva je.
Pozorovani, vypocty a Udaje jsou zaznamenavany v okamZiku, kdy jsou potizeny.

U zaznamu uchovavanych elektronicky, laboratof piijme vhodna opatieni, aby nedoSlo k jejich
ztraté nebo zméné ptivodnich dat.

Protokoly o zkouSkéach

Protokol o zkousce poskytuje informace o vysledcich méfeni v jasné, piesné, vystizné podobé
a jednozna¢nym zptisobem.

Informace uvedené v protokolech jsou v souladu s poZzadavky normy a zakaznika a odrazi jakékoliv
opatieni provedend v dokumentované metod¢.

Protokol o zkouSce obsahuje nasledujici informace:
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a) nadpis,
b) nézev a adresu laboratote;

€) jednozna¢nou identifikaci protokolu o zkouSce a na kazdé strance identifikaci a jasnou
identifikace na konci protokolu o zkou3ce nebo kalibraéniho certifikatu,

d) jméno a adresu zakaznika,

e) identifikaci pouZité metody a, v ptipadé¢ potieby, odkaz na mezinarodni normy,

f)  popis stavu a jednoznaénou identifikaci poloZky, ktera byla zkouSena nebo kalibrovana,
g) datum piijmu zkouSené polozky a datum provedeni zkousky,

h) odkaz na plan odbéru vzorka nebo postup odbéru objasnujici, zda vzorkovani bylo provedeno
Vv laboratofi nebo jinym organem,

i) vysledky zkousky se spravnym poctem platnych ¢islic a kde je to vhodné, jednotky méfeni,

j)  Jméno, funkci a podpis nebo ekvivalentni identifikaci osoby schvalujici protokol o zkouSce
nebo kalibra¢ni certifikat,

k) piipadné prohladeni, Ze vysledky se vztahuji pouze k poloZzkdm zkouSeni nebo kalibrace.

V ptipadé, Ze je to vhodné, protokol o zkouSce obsahuje rovnéz prohlaseni o odhadované nejistoté
vysledkt, jakoZ i nazory a interpretace a dalSi dodate¢né informace, které mohou vyZadovat
specifické metody, zakaznici nebo skupiny zakaznik.

Pokud protokol o zkouSce obsahuje vysledky testa provedenych subdodavateli, jsou tyto vysledky
jasn¢ oznaceny.

Pokud protokol o zkouSce obsahuje vysledky z akreditovanych metod, je obsaZena piislusna
akredita¢ni znacka. V piipadé, Ze protokol o zkouSce obsahuje vysledky jak z akreditovanych, tak
i neakreditovanych metod, je to jasné rozliseno.

Razné
Jsou zavedeny dokumentované postupy pro zpracovani dotazi, stiznosti a selhani systému.

K dispozici jsou dostatecné doklady o napravnych opatienich (v pfipade selhani systému)
a preventivnich opattenich. U¢innost je hodnocena v obou piipadech.

Ptirucka kvality laboratofe je aktualni a je ptistupna vSem piislusnym pracovnikum.

Existuji dokumentované postupy pro subdodavatelské prace, vcetné ovéfeni vhodnosti
subdodavatelti.

Vertikalni audity na nahodnych vzorcich (tj. kontroly provadéné na vzorku, zkoumajici vSechny
postupy souvisejici s jeho zkouSenim od piijmu aZz do vydani zpravy a uchovavani vzorku
a likvidace) neukazuji na Zadné problemy.
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B.1.2

Dodatek B - Kalibrace pfistroja a kontroly funkénosti

Uéelem pravidelné kalibrace je:

ZlepSeni odhadu odchylky mezi referenéni hodnotou a hodnotou ziskanou pouZitim méticiho ptistroje
(korekce).

Zlepseni nejistoty v této odchylce, v okamZiku pouZiti piistroje.

Ujisténi, Ze nedoSlo k Zddnym zménadm méfidla, které by mohly vyvolat pochybnosti o vysledcich
ziskanych béhem tohoto obdobi.

Pied stanovenim kalibra¢nich obdobi musi laboratof znat:

Maximalni piipustnou chybu (MPCH), s jakou muZe pfistroj provadét méfeni;

Faktory souvisejici s typem ptistroje, moznym poSkozenim a posunem v ¢ase (drift) a doporucenim
vyrobce.

Rozsah, v jakém se méfici pristroj pouZiva, zavaznost podminek prostiedi (vlihkost, teplota) a aroven
odbornosti pracovniki pouZivajicich métici pfistroj.

Trend udaju ziskanych z ptedchozich kalibra¢nich zaznamul.

Pomér nakladii a piinost.

Pokyny tykajici se kalibrace zafizeni pti bézném pouZziti v analytickych laboratofich na nichz muze
zaviset kalibrace jinych pfistroju jsou uvedeny v tabulce B1. Tabulka B2 uvadi pokyny pro validaci

zafizeni a ovéfeni vykonu. Komplexnégjsi informace jsou k dispozici v literatufe [71] a také
v ndvodech k pouZiti zafizeni.

Strana 51



Kvalita v analytické chemii

Pokyn Eurachem/CITAC

Tabulka B1 - Pokyny pro kalibrace a kalibraéni kontroly laboratornich zarizeni

Tyto informace jsou poskytovany pro orientacni Gcely a konkrétni frekvence bude vychazet z potieb, typu

a piedchozi vykonnosti zafizeni.

Typ zafizeni

Pozadavek

Doporucena frekvence

Véhy

Plné& navazna kalibrace

Roc¢né v prvnich 3 letech,
nasledné méné Casto, na zakladé
uspokojivého vykonu

Kalibra¢ni zavazi

PIné nadvazna kalibrace

KazZdych 5 let

Kontrolni zavazi Zkontrolujte oproti kalibrovanému Kazdé 2 roky
zavaZi nebo zkontrolujte na vahach
okamzité po navazné kalibraci

Odmérné sklo Gravimetricka kalibrace na Ro¢ne
pozZadovanou toleranci

Pipety PIné navazna kalibrace Roc¢né

Hustoméry (pracovni) Jednobodové kalibrace srovndnims | Roéné
referen¢nim hustomérem

Hustoméry (referen¢ni) Jednobodova kalibrace s pouZitim 5 let
méficiho standardu o zndmé hustoté

Tlakoméry 5 let Jeden bod

Referencni teploméry
(kapalina ve skle)

PIné ndvazna kalibrace
Jeden bod (napft. kontrola bodu ledu)

KazZdych 5 let
Roéné

Referencni termoclanky

PIné nadvazna kalibrace

Kazdé 3 roky

termoclanky

Ovefeni proti referenénimu Roéné
teploméru
Pracovni teploméry a Ovéfeni oproti referenénimu Roc¢né

teploméru Vv teplotnim rozmezi
teploty led nebo pracovniho rozsahu
teploty

Pozndmka: Neékteré pfistroje budou kalibrovany v akreditované kalibra¢ni laboratofi a mély by
pfinejmensim poskytovat vysledky navazné na narodni standardy méteni (etalony).
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Tabulka B2 Pokyny pro validaci zaFizeni a ovéfeni funkénosti

Tyto informace jsou poskytovany pro orienta¢ni ucely a konkrétni frekvence bude vychazet z potieb, typu
a piedchozi vykonnosti zafizeni.
Typ zatizeni PoZadavek Doporucena frekvence
Véhy Zkontrolujte nulu a odectéte Denné / kaZzdé pouZiti
hmotnost kontrolniho zavazi
Pipety Zkontrolujte pfesnost a preciznost Pravideln¢ (definuje se s
davkovaného objemu gravimetricky | pfihlédnutim k Cetnosti a povaze
pouZiti)
Zatizeni s regulovanou (@) Zjisténi stability a (@) Zpocatku, pravidelné, pii
teplotou stejnomérnosti teploty dokumentované frekvenci a
(b) Monitorovéni teploty PO opravé&/uprave
(b) Denng / kazdé pouZziti
Mgéfice asu Zkontrolujte proti narodnimu Roc¢né
Casovému signalu
pH metry Nastavte pomoci nejméné dvou Denné / kazdé pouZiti
tlumicich roztokt vhodné kvality
B2 Nasledujici aspekty nize uvedenych pfistroja mize byt nutné kontrolovat

B2.4

i)

v zavislosti na metodé:

Chromatografické zarizeni:

celkova kontrola systému, preciznost opakovanych nastiika vzorku, ptenos,

vykon kolony (kapacita, rozliSeni, retence),

vykon detektoru (vystup, odezva, Sum, drift, selektivita, linearita),

systémy na vytapéni/termostatovani (pravdivost, preciznost, stabilita, charakteristiky nartstu teploty),
autosampler (pravdivost a preciznost ¢asovych rutin).

Kapalinoveé a iontové chromatografy:
slozeni mobilni faze,

systém dodavani mobilni faze (tlak, preciznost, pravdivost, bez pulst).

Elektrodové merici systémy, véetné vodivosti, pH a iontové selektivnich elektrod:
drift elektrody nebo sniZzena odezva,

kontrola pevného bodu a smérnice pomoci chemickych standardt méfeni.

Zarizeni na ohrev/chlazeni, véetné lyofilizatorii, mraznicek, peci, horkovzdusnych sterilizatoru,
inkubatori, pristrojit na urceni bodu tani a varu, olejovych lazni, susaren, parnich sterilizatorii
a vodnich lazni:

periodicka kalibrace systému pro sniméani teploty pomoci vhodného kalibrovaného teploméru nebo pyro
sondy,
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ii) tepelna stabilita,
iii) rychlosti a cykly ohtevu/chlazeni,
iv) teplotni gradienty v suSarnach a pecich,

v) schopnost dosadhnout a udrZet tlak nebo vakuum.

B2.5 Spektrometry a spektrofotometry, véetné atomové absorpce, fluorimetrické, indukcné vazané plazma
optické emise, infracervené, Iluminiscencni, hmotnostni, nuklearni magnetickd rezonance,
ultrafialové/viditelné a rentgenové fluorescencni:

i)  zvolend pravdivost vinové délky, preciznost, stabilita,

ii) stabilita zdroje,

iii) vykon detektoru (rozliseni, selektivita, stabilita, linearita, pravdivost, preciznost),
iv) pomér signal k Sumu,

v) kalibrace detektoru (hmotnost, vinova délka, frekvence, absorbance, transmitance, Sitka $térbiny,
intenzita atd.),

vi) ve vhodnych pfipadech vnitini regulétory teploty a indikatory.

B2.6 Mikroskopy:
i) rozliSovaci schopnost,
ii)  vykonnost za riznych svételnych podminek (fluorescence, polarizace atd.),

iii) kalibrace nitkového kiize (pro méfeni délky).

B2.7 Autosamplery:
i)  pravdivost a preciznost ¢asovacich systému,
ii)  spolehlivost sekven¢nich programul,

iii) pravdivost a preciznost systémt dodavani vzorka.
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