Rozesilané vzorky

Vzorky rozesilané v raimci MPZ UKZUZ jsou vétsinou vzorky pfirozené, pouze u mykotoxint
je nékdy vzorek obohacen o pozadovany parametr. Muze se tedy stat, Ze obsahy nékterych
stanovovanych parametrd jsou na mezi stanovitelnosti.

Odbér vétsiny vzork zajistuje UKZUZ. Vzorky piid se odebiraji bodové z homogennich ploch.
Po odbéru se vzorek rozlozeny do tenké vrstvy ususi na vzduchu. Po odstranéni vétSich ¢asti
skeletu a ptipadnych kotfent se vzorek proséva za soucasného rozrusovani hrud na specialni
pudni prosévacce, ktera nedrti Castice skeletu. Upraveny vzorek obsahuje ¢astice o velikosti
pod 2 mm, pii odbéru vzorkil z kontaminovanych ploch nebo ploch s vyssi nehomogenitou se
vzorek upravuje v ptipad¢ potieby na prosev 1 mm.

Vzorky sedimentli jsou odebirany z riznych piirodnich lokalit, vzorky kali se ziskavaji z
Cistiren odpadnich vod. Bezprostfedné po odebrani jsou vzorky kalti odvezeny v uzavienych
kontejnerech k deaktivaci piisobenim zafeni gama (dolozeno vydanym Protokolem o oSetfeni
ozatenim). Vzorky se susi pii 60 °C. UsuSeny vzorek je pfeddn na Upravu a homogenizaci
externi organizaci, kde je pomlet, zhomogenizovan, proset pies sito o velikosti otvorti 0.5 mm.
Potom je rozdélen na dil¢i vzorky, ze kterych se odebiraji analytické vzorky pro test
homogenity.

Vzorky rostlinného materialu se odebiraji z druhové a ptipadné i odriidové homogennich ploch,
predevim na odriidovych zkusebnach UKZUZ. Odebiraji se zdravé a shodné zbarvené &asti
rostlin. Rostlinné vzorky se peclivé zbavi zbytkli zeminy a ostatnich zjevnych pfimési. Vétsi
¢asti se po zavadnuti roziezou na fezacce, vzorky hliz nebo bulev se nakrajeji na platky. Takto
upraveny materidl se rozprostieny v tenké vrstvé susi v horkovzdusné susarné pfi teploté do 60
°C. Po ususeni se rostlinny material mele na nozovém mlynku se sitem s otvory o priméru 1
mm. Vzorky se dosusi v susarné pii 105 °C. vzorky pro MPZ UKZUZ - olejniny se pied
distribuci nemelou.

Vzorky krmiv a krmnych smési jsou ziskavany vétSinou ndkupem z misiren krmnych smési a
upravovany pomletim shodné jako rostlinny material (bez suseni).

Vzorky ptid, rostlinného materidlu a krmiv jsou homogenizovany promichavanim v upraveném
michacim zafizeni a nasledné pfevrstvovanim tak, aby nedochazelo k oddélovéani castic na
zéklad¢ rozdilné specifické hmotnosti.

Po promichani je kazdy vzorek rozdélen kvartaci a naslednou kvartaci na 16 dil¢ich vzorka, ze
kterych je odebran analyticky vzorek pro test homogenity. Z nejméné dvandcti téchto dil¢ich
vzorkl se odeberou vzdy dva analytické vzorky (tedy nejméné 24 analytickych vzorkl) pro test
homogenity. Pokud vzorek nevyhovi v testu homogenity, opakuje se cely postup homogenizace
a pro nov¢ odebrané analytické vzorky se provede novy test homogenity. Pokud ani tentokrat
material nevyhovi, je z pouziti v MPZ UKZUZ vyfazen.

Vzorky se uchovavaji rozdélené na dil¢i vzorky vzniklé kvartaci v uzavienych a oznacenych
PE saccich v prachotésné uzavienych plastovych kontejnerech. Kazdy sacek i1 kontejner jsou
fadné oznafeny. Pro MPZ se piipravuje takovy pocet kazdého vzorku, aby byla zajisténa
piipadna nahrada za vzorek poskozeny pii pieprave. Vzorky jsou rozesilany v zatavenych PE
sa¢cich oznadenych $titkem. Na §titku je uvedeno oznateni MPZ UKZUZ, ¢&islo periody, rok



a poradové Cislo vzorku v ramci testu. Vzorky jsou rozesilany postou spolu s potiebnymi
pisemnymi materialy.

Stabilita vzorkil po dobu pribéhu MPZ UKZUZ je odvozena z dlouhodobé sledované stability
obdobnych vzorkt skladovanych za stejnych podminek (doloZeno regula¢nimi diagramy IRM),
dale na zaklade¢ literarnich idaju o stabilité na zaklad¢ certifikati CRM pro obdobné materialy.
Kromé¢ toho je stabilita testovana analyzou vzorkid dva mésice pred rozesldnim vzorka
ucastnikiim a je porovnana s vyslednymi hodnotami uddvanymi v dané periodé¢ v MPZ. Bézna
doba skladovani vzorkii pid je pro pouzivané metody extrakce a stanovované parametry
minimaln¢ 15 let, vzorky kald a sedimentt 1ze skladovat nejméné 10 let, vzorky rostlin lze
skladovat dle typu nejméné 10 let a vzorky krmiv 12 mésicu. V tomto ¢asovém useku nebyla
dosud zjisténa zadna méfitelna zména stanovovanych parametri. Stabilita pro MPZ UKZUZ -
doplnkové latky a mykotoxiny je zajiSténa pevné stanovenym terminem na provadeéni
testli/analyzu vzorkl. Tento termin je uveden v pruvodnim dopise piipojeném k zaslanym
vzorklm.

PouZita varianta stanoveni (mineralizace nebo extrakce a analytického stanoveni) se uvadi
formou kodového oznaceni MIC ve vysledkovém protokolu. Seznam koédi Analytickych
postupti je uveden v piiloze 1. PouZiti jednotnych pracovnich postupt se doporucuje. Pokud je
treba pred analyzou znat vice informaci pro volbu analytického postupu, jsou tyto uvedeny
Vv privodnim dopise. Kazda laboratot mtze stanovit libovolny po¢et hodnocenych parametri.
Rozsiteni MPZ UKZUZ o stanoveni dal§ich parametrti je mozné, pokud projevi zajem vice nez
deset ucastnikii. Obdobn¢ nékteré parametry, o které je ze strany ucastniki dlouhodobé maly
zajem, mohou byt po predchozim upozornéni z MPZ UKZUZ vyjmuty.

Testy homogenity vzorkit

Odebrané analytické vzorky z jednotlivych dil¢ich vzorki po kvartaci se analyzuji
V laboratotich UKZUZ. Stanovuji se zpravidla dva aZ $est parametrii, které jsou pro dany typ
vzorktli z hlediska homogenity nejproblematictéjsi. Vybér charakteristického parametru zavisi
na typu vzorku (u pid napf. na typu kontaminace). Zpravidla se stanovuje u pid obsah
piistupného drasliku a fosforu po extrakci podle Mehlicha 3, u pud kontaminovanych se voli
stanoveni dalsich prvki podle typu kontaminace (nejcastéji méd’, zinek, olovo, ptip. chrom).
Ptestoze je u kall a sedimentii velmi dobrym ukazatelem homogenity celkovy obsah dusiku,
testuje se homogenita zpravidla jesté na dalsi parametry (Cd, Cr, N, P, Pb, Zn). Homogenita
rostlinného materialu je velmi dobfe charakterizovana celkovym obsahem dusiku, ptfipadné
n¢kterych dalSich makroprvka. Krmiva jsou obvykle vysoce homogenni, coz souvisi s odbérem
z jedné Sarze v misirndch krmnych smési a dostatecnym indikatorem piipadné nehomogenity
je obsah tuku, ptipadné dusiku, fosforu a vapniku.

Vyhodnoceni analytickych vysledki se provadi jednofaktorovou analyzou rozptylu podle
harmonizovaného protokolu (Annex I1) [6]. V uvedené literatuie je uveden piiklad vypoétu
testu homogenity. Podrobny popis v¢etné odvozeni jednotlivych vzorct a vysvétleni jejich
vyznamu je uvedeno v knize Melouna a Militkého [11]. V dalSim popisu statistického
zpracovani se pouziva oznaceni z této knihy, které se li§i od oznaceni v harmonizovaném
protokolu. Saznamena soucet ¢tvercti mezi jednotlivymi trovnémi daného faktoru, Sk znamena
soucet ¢tvercti rezidudlni tj. uvnitt jednotlivych turovni.

Pro vypocet se pouziva program ADSTAT, ktery vypocita Sa a Sra testovaci kriterium Fe =
SA(N-K)/Sr(K-1), kde N je celkovy pocet analyzovanych vzorkti a K je pocet urovni (pii odbéru



24 vzorku z 12 dil¢ich vzorku je N=24 a K=12). Je-li hodnota Fe mensi nez kvantil F1.a (K-1,N-
1), pak lze efekt vzorku povaZovat za nevyznamny. V pfiloze 2 je uveden piiklad vypoétu
homogenity realného vzorku programem ADSTAT.

Pokud vzorek nevyhovi vypoctem analyzy rozptylu, provadi se ve shodé s harmonizovanym
protokolem vypocet, ktery zjisti, zda vzorek je dostatecn¢ homogenni pro ucel
mezilaboratorniho porovnani.

Vypoéte se hodnota Ss = ((MSa - MSR) / 2 )2

kde MSa je primérny ¢tverec mezi jednotlivymi trovnémi daného faktoru, MSr je primérny
rezidudlni ¢tverec.

Hodnota Ss se porovna s hodnotou referenéni standardni odchylky o, ktera nebyla odvozena z
métenych hodnot. Pokud je podil Ss/c mensi nez hodnota 0.3, je vzorek pro potieby MPZ
dostatecn¢ homogenni.

Problémem je urCeni referen¢ni smérodatné odchylky (target value reference standard
deviation). N&ktefi autofi pouZzivaji hodnotu ziskanou z analyzy dané¢ho parametru v MPZ
minulého roku, ptipadné ji ur¢i na zaklad€ zkusenosti. V nasi laboratofi se pouziva smérodatna
odchylka stanoveni nasi laboratofe urend z piiblizné tficeti méfeni IRM téZze matrice
predchazejicich analyzam testh homogenity. Toto kriterium je ponc¢kud piisnéjsi, ale zaruci, ze
rozptyl vysledkit MPZ zptisobeny nehomogenitou vzorki je zanedbatelny.


http://eagri.cz/public/web/file/236443/Analyza_rozptylu.rtf

