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Niezmiernie

waznym elementem
zapewnienia jakosci
wynikow
analitycznych jest
systematyczny udziat
laboratoriow

w badaniach
bieglosci
prowadzonych
przez niezalezne
instytucje. Dzieki
temu mozliwe jest
uzyskanie
obiektywnych
dowodéw
dotyczacych
funkcjonowania
laboratorium

i uzyskiwanej przez
nie jakosci wynikow
analitycznych.

PRAKTYKA

Tony Buckle

Analiza wynikow
analitycznych,
czyli badania biegtosci

DO CZEGO POTRZEBNE SA

BADANIA BIEGLOSCI?

Zgodnie z uznanymi powszechnie standardami za-
pewnienie jakosci wynikéw analitycznych wymaga
odpowiedniej strategii postepowania. Do najwaz-
niejszych elementow strategii zapewnienia jakosci
wynikow (Quality Assurance) naleza:

1. Akredytacja laboratorium zgodnie z odnosnymi
wymaganiami;

2. Stosowanie zwalidowanych procedur analitycz-
nych;

3. Branie udzialu w profesjonalnych badaniach
bieglosci.

Niezmiernie waznym elementem jest systematyczny
udziat w badaniach bieglosci prowadzonych przez
niezalezne instytucje. Dzigki temu mozliwe jest uzy-
skanie obiektywnych dowodoéw dotyczacych funk-
cjonowania laboratorium i uzyskiwanej jakosci wyni-
kéw analitycznych. Nie nalezy myli¢ badan bieglosci
z badaniami miedzylaboratoryjnymi. Celem tych
ostatnich jest sprawdzenie przydatnosci konkretne;
metody, wykorzystywanej przez biorace udziat w ba-
daniach laboratoria, do konkretnego rodzaju ozna-
czen. Natomiast w badaniach biegloéci chodzi przede

wszystkim o sprawdzenie mozliwosci laboratorium
w zakresie danych oznaczen. W badaniach tych labo-
ratorium powinno uzywac stosowane w codziennej
pracy metody analityczne. Wiadomo, ze wyniki ozna-
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czen zalezg w znacznym stopniu zaréwno od stoso-
wanej metody pomiarowej, jak i od jakosci wyposa-
zenia laboratorium oraz kompetencji personelu.
W wiekszosci prowadzonych badan bieglosci labora-
torium jest proszone o $ciste przestrzeganie instrukgji
dotyczacych przedstawienia raportu z badan oraz
o podanie wynikow do organizacji przeprowadzaja-
cej dane badanie w Scisle okreslonym terminie. Dzie-
ki temu laboratoria spelniajace kryteria jakosci wyni-
kéw moga miec szybko i bezposrednio dowdd po-
twierdzajacy kompetencje, natomiast laboratoria nie
spelniajace wymagan dla danego badania mogg szyb-
ko podja¢ odpowiednie kroki korygujace. W obecnej
sytuacji, kiedy laboratoria zabiegaja o klienta
i w zwiazku z tym musza wykaza¢ sie odpowiednimi
kompetencjami, prowadzone przez niezalezne insty-
tucje badania bieglosci umozliwiajg przedstawienie
obiektywnych dowodow dotyczacych jakosci uzyski-
wanych w laboratorium wynikoéw.

JAK POWSTALY PROGRAMY

BADAN BIEGLOSCI?

Dostepne obecnie programy badan biegtosci, doty-
czgce roznego rodzaju oznaczen zaréwno chemicz-
nych, jak i mikrobiologicznych w zywnosci, wodach
naturalnych, glebie i odpadach przemystowych zo-
staly zorganizowane w ciggu ostatnich kilku lat. Pel-
ne informacje, dotyczace tych programéw prowa-
dzonych w Europie, mozna znalez¢ w bazie Europe-
an Proficiency Testing Information System — EPTIS,
dostepnej pod adresem http://www.eptis.bam.de
Wiekszos¢ programéw badan bieglosci spetnia wy-
magania opisane w International Harmonised Pro-
tocol [M.Thomson, R.Wood, JAOAC International,
76, 926-940 (1993)] oraz w normie 1SO Guide
43 (Tworzenie i prowadzanie badan bieglosci labo-
ratoriow). Jednym z przykladéw badan bieglosci
prowadzonych zgodnie z podanymi wymaganiami
sa programy FAPAS® (Food Analysis Performance
Assessment Scheme), najbardziej rozpowszechnio-
ne oraz obejmujace najszersze pole zastosowan
w zakresie analizy Zywnosci.

BADANIA BIEGLOSCI FAPAS® ORAZ FEPAS®
W roku 1990 Ministerstwo Rolnictwa, Ryboldwstwa
i Zvwnosci Wielkiej Brytanii powolalo organizacje




FAPAS®, ktorej zadaniem bylo zorganizowanie od-
powiednich programéw badan bieglosci w zakresie
analizy chemicznej zywnosci. W tej chwili jest to
najbardziej rozpowszechniony program badan
bieglosci produktow zywnosciowych. W prowadzo-
nych badaniach bieglosci FAPAS® bierze udziat po-
nad 700 uczestnikow z ponad 60 krajow. Po kilku
latach, w roku 1996, powotana zostala kolejna gru-
pa, FEPAS®, prowadzaca badania bieglosci w zakre-
sie mikrobiologii. W ciggu ostatnich czterech lat
w badaniach organizowanych przez FEPAS® wzielo
udziat ponad 150 laboratoriow z 39 krajow. Bada-
nia bieglosci FAPAS® i FEPAS® s3 prowadzone przez
pracownikow Centralnego Laboratorium Naukowe-
go (CSL) podlegajacego ministerstwu. Oba progra-
my badan bieglosci sg prowadzone zgodnie
z wszystkimi wymaganiami stawianymi takim bada-
niom, fgcznie z wymaganiem zachowania petnej
poufnosci w stosunku do kazdego klienta. Uczestni-
czace w badaniach laboratorium, po zakonczeniu
danej rundy, otrzymuje indywidualny raport umoz-
liwiajacy identyfikacje jedynie danego uczestnika.
W przypadku uczestnikow, ktorych wyniki odbiega-
ja od akceptowanego poziomu parametru Z, do ra-
portu dofgczane sa dodatkowe informacje, doty-
czace porownania wynikow uzyskanych réznymi
metodami. W razie potrzeby pracownicy obu orga-
nizacji FAPAS® i FEPAS® moga podjac sie pomocy
i zorganizowac kontakt danego uczestnika z odpo-
wiednim ekspertem.

RODZAJE PROBEK STOSOWANYCH

W BADANIACH BIEGLOSCI

Niezmiernie istotnym elementem prowadzonych
badan bieglosci jest wybor odpowiednich rodza-
jow probek, spelniajacych wysokie wymagania jako-
sciowe, a jednoczesnie wychodzacych naprzeciw
potrzebom laboratoriow bioracych udziat w bada-
niach. Przy dopuszczeniu danego materiatu do ba-
dan stosowane sg dwa podstawowe kryteria: (1) ma-
terial powinien w jak najwiekszvm stopniu by¢ zbli-
zony do badanych w laboratoriach probek; (1) ma-
terial powinien spelnia¢ kryteria homogennosci.
Ad (1) W przypadku badan bieglosci niezmiernie
wazne jest, aby rozsylany material byt jak najbar-
dziej zblizony do rodzaju probek analizowanych
w laboratoriach, bioracych udzial w danej rundzie
badan. Idealnym materialem sg oczywiscie natural-
ne produkty Zvwnosciowe, zawierajace typowe po-
ziomy oznaczanych skiadnikow. Niestety, w wielu
przypadkach te wymagania nie moga by¢ w petni
spefnione. Przykladowo, nie zawsze dostepne sa
produkty naturalne z wymagana zawartoscia ozna-
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dy z uczestnikéw otrzyma probke o identycznym
skladzie. Miedzynarodowe wymagania dotyczace
prowadzenia badan bieglosci bardzo rygorystycz-
nie okreslaja normy homogenicznosci stosowanego
materialu. Zgodnie z tymi wymaganiami organizator
jest zobowiazany do przeprowadzenia badan ho-

mogennosci dla losowo wybranych probek z catej
porgji materiatu. Material stosowany do badan bieg-
losci musi, przed dopuszczeniem do danego progra-
mu, przejs¢ rygorystyczne badania homogennosci.

Mini-Uni Prep™

Co ty

wiesz o ...

... przygotowaniu
probki do HPLC

AUTORYZOWANY DYSTRYBUTOR

LABO PLUS

02-640 Warszawa ul. Woronicza 80
Tel. 6467726, 6467727 Fax 6467717
www. laboplus. pl

czanego skiadnika. W zwiazku z tym dopuszcza sie
Sytuacje, adv oznaczany skladnik jest dodawany do
odpowiedniej probki produktu naturalnego.

Ad {1 Wiasciwa ocena wynikow badania bieglogci

moze by¢ przeprowadzona jedvnie wtedy, gdy kaz-
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KRYTERIA OCENY BIEGLOSCI
LABORATORIUM

W celu umozliwienia okreslenia poziomu bieglosci
laboratorium, w danym zakresie oznaczen, w spo-
séb jasny i prosty organizator badan powinien zasto-
sowac odpowiednie sposoby okreslenia jakosci wy-
nikow. Powszechnie akceptowane jest, zgodnie
z miedzynarodowymi wymaganiami, stosowanie
wspoiczynnika Z. Parametr Z jest opisany nastepu-
jacym wzorem:

Z=(x-X)oc
Gdzie: x — wynik podany przez danego uczestni-
ka badan bieglosci;
X — warto$¢ uznana jako wartos¢ prawdziwa;

s — odchylenie standardowe wszystkich
wynikow.

Parametr Z

Numer laboratorium
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Wartos¢ X jest uwazana jako najlepsze przyblizenie
wartosci prawdziwej. Ta wartos¢ jest najczesciej
otrzymana jako wartos¢ srednia z wszystkich ak-

ceptowanych wynikéw oznaczen dla badanego
sktadnika. Wartos¢ odchylenia standardowego s
okresla akceptowany rozrzut warto$ci wokét warto-
sci prawdziwej.

Przyjmuje sie, ze wspdélczynnik Z w zakresie +2 do
-2 jest wartoscia satysfakcjonujgca. Zastosowanie
wspolczynnika Z do oceny powoduje, ze w zalez-
nosci od oznaczanego skiadnika rézna jest liczba la-
boratoriow, ktérych danych wynik zostat zaakcepto-
wany. Ocena parametru Z dla wszystkich laborato-
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riow pozwala na ocene trudnosci w analizie da-
nych sktadnikéw w okreslonych materiatach.

ZAMKNIETE BADANIA BIEGLOSCI
Laboratorium CSL, pracujace w ramach dziatalnosci
Ministerstwa Rolnictwa, Rybolowstwa i Zywnoéci,
przygotowuje i prowadzi, poza ogolnie dostepnymi
programami badan bieglosci, rowniez programy
przygotowane na konkretne zamoéwienie dla okre-
slonej grupy laboratoriow. W takim przypadku
w badaniach biorg udziat jedynie laboratoria wybra-
ne przez jednostke zlecajaca, a wyniki badan prze-
sylane sa jedynie do jednostki zlecajacej.

PROGRAMY BADAN BIEGLOSCI

W biezacym roku oferowane sg badania bieglosci
dla 85 rodzajow testow w szerokim zakresie mate-
rialéw, obejmujacych produkty zywnosciowe, napo-
je, pasze dla zwierzat oraz odzywki dla pomiaréw
zawarto$ci metali, pozostatosci lekow weterynaryj-
nych, azotan6w, dodatkéw do zywnosci, pestycy-
déw, PCB, witamin oraz mykotoksyn. Prowadzone




s3 rowniez badania dotyczace migracji réznych
sktadnikow z opakowan. W 2000 roku wprowa-
dzone zostaly réwniez nowe badania dotyczace
zywnosci modyfikowanej genetycznie.

Sekretariat FAPAS® dostarcza po pie¢ probek zyw-
nosci, takich jak: wotowina, mieso kurczaka, ryby
i mleko w proszku w odstepach miesiecznych, zawie-
rajacych mikroorganizmy na poziomie rzeczywi-
stych stezen.

ZARZADZANIE PROGRAMAMI

FAPAS® | FEPAS®

Oba programy sa prowadzone przez doswiadczony
zespot ludzi pracujacych wczesniej przez wiele lat
w laboratoriach badania zywnosci, posiadajacych
ogromne do$wiadczenie w stosowaniu statystycz-
nych analiz danych i majacych doswiadczenie w or-
ganizacji badan dotyczacych zastosowania nowo-
czesnych technik pomiarowych, miedzy innymi
HPLC, GC czy FTIR w analizie produktéw zywno-
sciowych. Grupa kieruje dr Linda Owen, zajmujaca
sie wczesniej organizacja i szkoleniem pracowni-
kow laboratoriow zaréwno w Wielkiej Brytanii, jak
i w innych krajach Wspdlnoty Europejskiej w zakre-
sie zarzadzania jakoscia pracy w laborato-
rium. Przed przejsciem do pracy w grupie FAPAS®
i FEPAS® dr Owen zdobyta réwniez doswiadczenie
w zakresie analizy $ladowej oraz analizy specjacyj-
nej produktéow zywnosciowych, materiale klinicz-
nym i prébkach srodowiskowych z zastosowaniem
HPLC i ICP-MS. Cata grupa, pracujaca na potrzeby
obu programdw badania bieglosci, posiada ogrom-
ne doswiadczenie i moze stuzy¢ pomoca dla uczest-
nikow badan.

AKREDYTACJA PROGRAMOW

BADAN BIEGLOSCI

Dla wielu laboratoriow akredytowanych niezmiernie
istotne jest, aby jednostki wspotpracujace rowniez
przeszty procedure akredytacji. W zwiazku z tym oba
programy sa obecnie poddane pilotazowej procedu-
rze akredytacji programéw badan bieglosci.

MATERIAL POZOSTALY

PO BADANIACH BIEGLOSCI

Ta czes¢ materialu, ktéra pozostata po przeprowa-
dzeniu danej rundy badan biegltosci, moze by¢ wy-
korzystana przez uczestnikow do codziennej kon-
troli jakosci wynikow dla rzeczywistych probek pro-
duktéw zywnosciowych. W zakresie produktow
zywnosciowych brak jest czesto odpowiednich ma-
teriatow referencyjnych z certyfikowang zawarto-
Scig danego skladnika, a te nieliczne dostepne sa
bardzo drogie. Z tego wzgledu materialy stosowane
w badaniach bieglosci, analizowane réznymi meto-
dami oraz przez duza liczbe laboratoriéw, sa nie
do przecenienia. W wielu przypadkach mozna dys-
ponowac ponad 200 wynikami, ktére umozliwiaja
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czesto obliczenie wartoéci $redniej i akceptowane-
go przedziatu ufnosci. Szczegélnie w przypadku
uzyskania ztych wynikow laboratorium moze wyko-
rzystaC pozostalg ilos¢ materiatu do powtorzenia

analizy i ustalenia poprawnej procedury oznacza-
nia. Poza tym materiat ten moze by¢ wykorzystywa-
ny jako probki kontrolne stosowane przy danej se-
rii pomiarowej lub jako materiat stuzacy do walida-
¢ji nowego przyrzadu czy nowego pracownika.
Ttumaczenie z ang.: Ewa Bulska

wzorcow w roztworach

i w postaci czystych zwigzkéw oferuje
ULTRA Scientific

¢ wzorce substancji organicznych

e wzorce substancji nieorganicznych

o materiaty kontrolne
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