analytika’

PRILOHA K CERTIFIKATU A
IDENTIFIKACNIMU LISTU

Tato priloha je nedilnou soucasti Certifikatu a Identifikacniho listu prislusného (C)RM.

PODROBNILEJSI INFORMACE O PRIPRAVE VODNYCH
KALIBRACNICH ROZTOKU ASTASOL®

POPIS A POUZITI:

Predmétnymi referenénimi materialy jsou vodné kalibra¢ni roztoky jednotlivych prvkd a iontl
s certifikovanou resp. ptidélenou hodnotou koncentraci v rozsahu od 1 mg/l do 10 g/l (m/v) a od 1
mg/kg do 10 g/kg (m/m) a vodné kalibracni roztoky kombinaci prvki a iontl s certifikovanymi resp.
pridélenymi hodnotami koncentraci odpovidajicimi konkrétnim analytickym potfebam. Jsou vhodné
pro vSechny analytické techniky analyzujici vodny roztok, jako jsou naptiklad atomova spektrometrie
(AAS, AES, ICP-OES, ICP-MS), molekulova spektrometrie, iontova chromatografie a nckteré
elektroanalytické metody.

VYCHOZI PRIMARNI LATKY A DALSI POUZITE MATERIALY:

Vychozimi primarnimi latkami pro vyrobu téchto (C)RM jsou kovy nebo slouceniny o hmotnosti
vypocitané z obsahu certifikované slozky a cilového objemu Sarze. Jedna se o kovy vysoké a overené
Cistoty a dale o slouCeniny stalé a definované stechiometrie a ovéfeného obsahu necistot [1,2].
Subdodavatelé vychozich primarnich latek jsou dusledné vybirdni podle pravidel uvedenych v
CSN EN ISO 17034 [3], tj. zejména na zékladé disledné zavedeného a certifikovaného systému
managementu kvality. Kazda z vychozich primarnich latek musi byt doprovazena uplnou potfebnou
dokumentaci (atestem), zahrnujici pfedev§im deklarovany obsah hlavni sloZzky a veskeré relevantni
udaje tykajici se piivodu a postupu zpracovani vychozi primarni latky a identifikace a kvantifikace
konkrétnich negistot. Udaje obsazené v dokumentech dodavanych vyrobci vychozich primarnich latek
jsou provétovany ve zkuSebni laboratofi vyrobce a dalSich smluvnich akreditovanych laboratotich
(stopové kovoveé necistoty spektroskopickymi metodami jako jsou ICP-OES, ICP-MS, AAS, obsah
hlavni slozky pak primdrnimi metodami gravimetrickymi nebo odmérnymi), tak jak uklada
CSN EN ISO 17034 (provérka provedend vyrobcem ke zvySeni vérohodnosti informaci
poskytovanych subdodavateli).

K ptipravé (C)RM se dale pouzivaji podvarové destilované mineralni kyseliny a dal$i ultracisté
chemikalie (amoniak, peroxid vodiku) a deionizovand voda, filtrovand pies membranovy filtr o
velikosti portt 0,22 pm a o elektrické rezistivit¢ 18 MQ.cm. Obsah necistot v téchto ultracistych
chemikaliich je pravidelné¢ monitorovan a pohybuje se na trovni jednoho pg/l a je tudiz, vzhledem ke
koncentraci ptipravovanych kalibra¢nich roztokt, zanedbatelny.

VAZENI, MERENI OBJEMU A TEPLOTY:

K vazeni vychozich latek se pouZzivaji analytické vahy (vaha elektromechanicka tiidy pfesnosti 1,
pracovni meéfidlo stanovené dle platného ovéfovaciho listu). Vaha je v pravidelnych intervalech
ovéfovana OI CMI Praha. Pomoci vlastniho kalibrovaného zavazi je vaha zkousena pii
mezikalibra¢nich kontrolach (zavazi Mettler, tiida F1, 5 g, 50 g a 100 g).
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K méfeni teploty se pouzivaji kalibrované laboratorni rtutové nebo lihové teploméry o rozsahu
0 — 50 °C. Méftidla jsou oveéfovana a kalibrovana povéfenymi institucemi v pfedepsanych intervalech.

Veskeré pouzivané odmérné nadobi (odmérné banky, pipety, byrety) je tiidy ,,A“, kalibrované
vyrobcem a vybavené pfislusnymi certifikdty, vcetné garantované nejistoty objemu pii 20 °C.
Kalibrace veskerého odmérného nadobi je prakticky ovéfovana podle interniho piedpisu zkuSebni
laboratote vyrobce.

ZNACENI A BALENI:

(CO)RM jsou dodavany v lahvich ztmavého HDPE nebo skla se Sroubovacim uzavérem
z polypropylenu. Sklenéné lahve se pouzivaji v téch pripadech, kdy je opravnéna obava z eventualni
interakce analytu s povrchem plastové nadoby (rtut’, drahé kovy). Lahve a uzavéry se pted naplnénim
dlouhodobé dekontaminuji ve ziedéné kyselin€ chlorovodikové (5% v/v), poté se nékolikanasobn¢
vyplachnou deionizovanou vodou a dokonale vysu$i. Po naplnéni kalibracnim roztokem se ldhev
uzavie Sroubovacim uzaverem a zatavi se do polypropylenového nebo hlinikového sacku.

Lahev, ptipadné hlinikovy sacek, je oznacena Stitkem (z chemicky odolného materialu), na kterém je
vzdy uveden kod vyrobku, kategorie referencniho materialu, objem jednotkového baleni, typ matrice,
sloZeni referen¢niho materidlu, Cislo Sarze, nazev a adresa vyrobce a dalsi udaje a varovné symboly,
které vyzaduji prislusné predpisy [4,5].

HOMOGENITA A STABILITA:

Vzhledem k tomu, ze (C)RM je roztok, predpoklada se, ze je z fyzikalniho (thermodynamického)
hlediska homogenni. Tento fakt je podpoten dlouhodobou zkusenosti vyrobce a dalSich renomovanych
vyrobcl podobnych materialti. Systematické a plosné testy homogenity se tudiz nevyzaduji. V souladu
s doporu¢enim CSN EN ISO 17034 se provadi na vybranych analytech testovani homogenity
obvyklym zpiisobem (viz CSN ISO 33405) a vyhodnocuje se pomoci jednofaktorové analyzy rozptylu
(ANOVA). Predpoklad stability a z n€¢j odvozend doba pouzitelnosti (doba Zivotnosti) a exspiracni
lhiita (doba platnosti) [6] ur€eného typu a Sarze (C)RM vychazi z dlouholeté zkuSenosti s piipravou
obdobnych RM a testi moznych piicin nestability, jako jsou napi: odpafovani média z lahvicky
(vazenim), adsorpce certifikované slozky na sténach obalu (desorpci analytu ze stén kyselinami a jeho
naslednym stanovenim v roztoku), vylucovani pevné faze (vizualni kontrolou roztoku resp. analyzou
pevné faze zachycené na filtru) atp.. Vedle toho se stabilita kontroluje nejméné dvakrat po dobu
pouzitelnosti roztoku. Ke kontrole slouzi srovnéni s nové pfipravenou Sarzi (C)RM jiného ptvodu.
K této kontrole se pouzivaji jak klasické primarni analytické metody (gravimetrie, volumetrie), tak
nékteré instrumentalni metody (ICP-OES, ICP-MS, IC, spektrofotometrie) pracujici v rezimu co
nejvyssi preciznosti (pouziti vnitiniho standardu, ,bracketing” technika). U vybranych analyth se
provadi zrychleny isochronni test stability (obvykle v rozmezi teplot -20 °C az +40 °C). Na zaklad¢
jeho vysledkl se event. upravuji instrukce pro dopravu prislusnych roztokt k zakaznikovi. Zjisténi
zmény slozeni (C)RM na Urovni blizké nejistoté jeho certifikované hodnoty jsou divodem
k okamzitému ukonc¢eni jeho pouZitelnosti.

CERTIFIKACE, CERTIFIKOVANE A PRIDELENE HODNOTY KONCENTRACIH
A JEJICH NEJISTOTY:

Hodnoty koncentraci CRM/RM jsou certifikovany/ptidéleny na zakladé gravimetrického postupu
ptipravy podle CSN ISO 33405[7] — Vazeni a méfeni objemu. Vychazi se z obsahu certifikované
slozky deklarované dodavatelem primarni latky, experimentalné ovéfené vyrobcem CRM.
Certifikovand/ptidélena hodnota je vyjadiena v mg/l nebo g/l (m/v) a v mg/kg nebo g/kg (m/m) a plati
pro teplotu 20,0 £ 0,1 °C. Nejistota certifikované/pfidélené hodnoty je stanovena v souladu
s metodikami ISO a EURACHEM [8,9]. Jeji hodnota je pro certifikované hodnoty obvykle
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0,2 % (rel.) a pro pfidélené hodnoty 0,5 % (rel.). Vychdzi z dil¢ich standardnich nejistot jednotlivych
kroki ptipravy kalibraéniho roztoku (vdzeni vychozi primarni latky, odmérné operace a expertniho
odhadu dil¢i standardni nejistoty obsahu certifikované slozky ve vychozi primérni latce (dominantni
slozka nejistoty). Vysledna nejistota je rozSifend kombinovana nejistota vypoctend pomoci koeficientu
roz§iteni k = 2 a je uvedena jako oboustranny polointerval.

Certifikovana anebo pfidélend hodnota koncentrace analytu a jeji nejistota je experimentdlné
ovefovana pomoci primarnich a instrumentalnich analytickych metod [10]. Hodnoty zjisténé analyzou
nejsou zohlednény v udaji o certifikované hodnoté¢ CRM resp. pfidélené hodnote RM a jeji nejistoté,
ale slouzi pouze k potvrzeni skute¢nosti, Ze jsou tyto hodnoty pravdive.

Certifikované hodnoty koncentrace a jejich nejistoty pro konkrétni CRM jsou uvedeny v Certifikatu
CRM.

Ptidélené hodnoty koncentrace a jejich nejistoty pro konkrétni RM jsou uvedeny v Identifika¢nim listu
RM.

NAVAZNOST A ZABEZPECENI JAKOSTI:

Navaznost na jednotku SI pro hmotnost (1 kg) je zajisténa pouzitim primarni latky s ovéfenym
obsahem deklarované hlavni slozky a gravimetrickym zptisobem piipravy CRM/RM. Tato navaznost
je pro kazdou vyrobenou Sarzi dale potvrzena udaji ziskanymi stanovenim certifikovaného analytu
primérnimi a instrumentalnimi analytickymi metodami validovanymi mezinarodné uznavanymi CRM
(SRM NIST, Trace CERT atd.).

Zpisob oveteni certifikované hodnoty koncentrace, jeji nejistoty a ndvaznosti pro konkrétni CRM je
uveden v Certifikatu CRM.

Zpisob ovéieni pridélené hodnoty koncentrace, jeji nejistoty a navaznosti pro konkrétni RM je uveden
v Identifika¢nim listu RM.

Vyrobce  referenénich  materiald  pracuje v certifikovaném  systému  fizeni  kvality
managementu dle CSN EN ISO 9001 [11] doplnéném akreditovanym systémem vyroby dle
CSN EN ISO 17034 [3].

Kontrolni laboratof vyrobce je akreditovana podle normy CSN EN ISO/IEC 17025 [12].

SKLADOVANI A NAVOD K POUZITI:

Tyto (C)RM musi byt uchovavany a skladovany v originalnich obalech (ve svislé poloze) pfi teplotach
v rozmezi 5 — 30 °C. Je tieba je chrénit pfed intenzivnimi zdroji zafeni (véetn€¢ UV-lamp a slunecniho
zateni) a dal$imi vné&j$imi vlivy. Vyrobce zarucuje uvedenou dobu pouzitelnosti a exspirace pouze za
predpokladu, ze je s roztokem spravné manipulovano, obal je po pouziti vzdy rychle a pevné znovu
uzavien a material je uchovavan za predepsanych laboratornich podminek. Roztok nikdy nepipetujte
z lahvicky a odlitou kapalinu nevracejte zpét do originalniho baleni (lahvicky). Je tfeba dusledné
rozliSovat mezi dobou pouzitelnosti piislusného (C)RM (obvykle 5 let od data vyroby) a exspira¢ni
lhitou (maximalné 24 meésici od prvniho otevieni lahve). Obé hodnoty jsou uvedeny v Certifikatu
CRM/ Identifikacnim listu RM. Do Certifikatu/Identifikacniho listu a na stitek (C)RM je nutné
zaznamenat datum, kdy byla lahev nebo hlinikovy sacek s (C)RM poprvé oteviena a datum exspirace,
které zavisi na délce exspiracni lhity od prvniho otevieni lahvicky nebo hlinikového sacku a to v
ramci pouzitelnosti roztoku. Prinik plynné faze sténami tmavého HDPE obalu nebyl pozorovan.

Mal¢ zbytky v lahvi (pod 10 % pocatecniho obsahu) by jiz nemély byt pouzivany. Z tohoto divodu je
vhodné v pfipad¢ tmavych oballl zaznamenavat kazdé odebrané mnoZzstvi roztoku, napfiklad na
lahvicku roztoku.
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Pozadavky bezpecnosti pti dopravé, skladovani a pouziti (C)RM se fidi platnou legislativou a jsou
zahrnuty v pfisluSném bezpecnostnim listu.
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