USTREDNI KONTROLNI A ZKUSEBNI USTAV ZEMEDELSKY

Narodni referencni laborator

Analytlcke moznostl pro momt
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Zakladni pozadavky

Porovnatelnost

e Odbér vzorkl a jejich Uprava pred analyzou
e Extrakce, mineralizace

e Méreni

e \\'vhodnoceni (nejistoty)

Minimalizace metodickych odchylek

e Vzdy peclivé ovéreni — validace s ohledem na plvodni
metodu

e Porovnani na archivnich vzorcich (u stabilnich
parametr{)

e Cilem neni dosazeni nejlepsi mozne analytické metody,
ale metody porovnatelne




Dlvody zméen

[ Technicky pokrok ]

» Vlyuziti novych principti (ICP-MS)

e Sirsi vyuziti znamych principt — spektralni analyza -
ICP-OES

e Snizeni mezi stanovitelnosti — moznosti stanoveni
dalSich parametrl

i,

l OneDrive

yse[0ediunsl’




Dlvody zméen

-

Zmeny legislativy, norem, pozadavkl

» Stanoveni dalSich parametrl (rezidua pesticidd,
mykotoxiny...)

e Speciace (Cr VI apod.)
e Akreditovatelnost (dostupnost MPZ, moznost validace)
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Rozdily a trendy




Je nuthé znat

Jaka byla nejistota stanoveni (jak byla urcena)?

e Zmény meze stanovitelnosti (LOQ)
e Zmeny postupu stanoveni nejistoty

Jaka je nejistota (variabilita) vlastniho odbéru ?

e Stanoveno pro dany parametr alespon na vybranych plochach

K jakym metodickym zmeénam doslo ?

e Pouze zména pristroje (princip zachovan)

e Novy princip stanoveni



Priklad — stanoveni oxidoevatelného uhliku

Zmena pouze v
komfortu stanoveni,
omezeni subjektivni
chyby, export
vysledkd atd.

Pouze zmeéna
instrumentace

Princip stanoveni —
titrace - zachovan

INTERNATIONAL 150
STANDARD 17184

NIRS

Pouze zména
instrumentace
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Priklad — stanoveni zrnitostniho slozeni ptid

SP2000 Clay fraction analyzer

trasoun

Pri zméne principu stanoveni jsou
vysledky zcela odlisne. Pro
zajisteni kontinuity je nutné
zachovat princip (nicméne je
mozné postup poloautomatizovat)



Priklad — stanoveni fosforu v extraktu M3

UV-VIS spektrofotometrie — stanoveni na zakladée
molybdenové modri — stanovi pouze obsah extrahovanych
fosfore¢nand

ICP-OES - stanovi celkovy obsah extrahovaného fosforu

P-ICP/P-SP



Priklad — stanoveni siry

Vodny extrakt pld — stanoveni siran{ turbidimetricky — stanoveni siranti CZE nebo IC

Vodny extrakt pld — stanoveni celkové extrahované siry ICP-OES

Extrakt podle Mehlicha 3 — stanoveni celkové extrahované siry v M3

Vodny extrakt
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Priklad — extrakce lucavkou kralovskou
<.

Extrakce pod zpétnym chladicem
Stavajici norma

Extrakce za zvysené teploty a

tlaku (mikrovinna extrakce)
Pripravovana norma

Rovnomeérna teplota, vliv navazky,
presna definice parametrld extrakce .....



[ DalSi vyuziti monitoringu J

e Ovéreni novych extrakénich postupt (0,43 M HNO,)
e Overeni novych metod stanoveni (TK a ME v

extrakcnim cinidle Mehlich 3)
e Soubor reprezentuje pldy CR
e Pouzitelné pro MPZ

Bulletin NRL
Jednotné pracovni postupy UKzZUZ

http://eagri.cz/public/web/ukzuz/portal/laboratore/dokumenty-a-publikace/
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