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VALIDACE ANALYTICKYCH METOD

PREVALIDATION |
SINGLE-LABORATORY OPTIMIZATION

description of analytical systam:
- purpoaes of the method?

- typ= of analte?
- typ= of methed?

v

applicability’ intended use of mathod:

- typeia) of material! matrigrmatrices)
- ooreeniration rats of analyts

v

writing a SOP
(standard operating procedure)

v

fixing the analytical requiremant

v

evaluation of method performance
characteristics

(FULL) VALIDATION

INTERLABORATORY or
COLLABORATIVE TRIAL:
1. 150 5725 (1944)

2. IUPAC: Horwitz (1995)

minimum of 5 materials

v

minimum of 2 laboratories

v

precision data must be given
interms of RS0 or CV (%)

v

bath repeatability and reproducibil ity
pracision data must be given

‘

precision data must be documented
bth without and with outlisrs
{Cochran test, Grubbs test)

relative standard deviation; O

— STANDARDIZATION

ADOPTION by INTERNATIONALLY
RECOGNIZED STANDARDIZATION BODY

method has been validated collaboratively
(150 5725 or Horwitz, 1995)

v

evaluation of precision and other statistical data
by an acceptad method of statistical analysis
(Cochran, Grubbs)

precigion: calculated values of RSD must be
in compliance with Horwitz (Horrat) values

v

precision: not mora than 1 of the 5 sats of data
give maore than 20% statistcally outying results

v

mandatory standard format for testt and
prasantation of results

Figure 4. Hierarchy of relationship between and objectives and requirements for prevalidation [61], validation [14,15,20] and standardization

of analytical methods [14,15,19,20,27 37]. BR5D coefficient of variation.




VALIDACE ANALYTICKYCH METOD

Replikace
Testy vyteznosti
Slepy vzorek

— tzv. Cinidlovy blank
— tzv. matricovy blank

Alternativni postupy
Alternativni detekce
Referencni materialy



DOBRA LABORATORNI PRACE

* Pred zahajenim analyzy
— lokalizovat vzorky;
— presvedcit se, ze ma k disposici platny vytisk
standardniho operacniho postupu;
— precist si postup, pokud jej zevrubne nezna;

— overit, ze jsou vsechny potrebné pristroje
dostupné a v dobrém stavu, Ciste a spravne
kalibrované;

— naplanovat sled Cinnosti a napln kazdéeho
Kroku



DOBRA LABORATORNI PRACE

uvazit vSechna rizika souvisejici s postupem a s pouzivanim
nékterych Cinidel.

je pro praci vymezena dostatecna a Cista plocha na pracovnim
stole;

pripada-li v uvahu zvysSené riziko, muze byt nutny dozor.

overit, ze je potrebné nadobi Cisté, neporusene a podle potreby
kalibrovane.

oVéfit, ze jsou zasoby Cinidel, kalibracnich standardu a
referencnich materiall dostateéné a v odpovidajicim stupni
Cistoty.

naplanovat postupy likvidace napriklad pouZzitych vzorku, Cinidel
a kontaminovanych zarizenti;

naplanovat postupy ocCisty zarizeni.



V prubéhu analyzy

zjistete detaily o kazdem vzorku, jeho stav a odkazy na pripojene
doklady;

ovérte jeste pred otevienim vzorkovnic, ze vzorky maji spravnou
teplotu;

odeberte vzorky a zajistéte, aby byl kazdy dostatecné oznacCen v
kazdém kroku analyzy, aby byl sledovatelny zpét k puvodnimu
vzorku;

pokud se pouziva pfistroj vicekrat pro ruzné vzorky, zajistéte
potrebné Cisteni mezi kazdym pouzitim, abyste zamezili vzajemne
kontaminaci;

pokud postup nestanovi jinak, je spravny sled Cinnosti: potrebna
kalibrace; je-li kalibrace uspokojiva, provedte kontroly kvality; pokud
jsou kontroly kvality uspokojive, provedte analyzy vzorku. Kdyz se
vzorky analyzuji v sériich, jsou behem série nutneé pravidelnée
kontroly kalibraci a kvallty postupujte presne podle pisemného
popisu postupu.

zaznamenavejte srozumitelné pozorovani, data a neobvyklé detaily
postupu, tak jak se to doporucuje.



Po analyze

ze ziskanych dat vypocitejte pozadovane odpovedi,
pricemz hledejte obvyklé chyby jako je nesouhlas
duplikatnich vzorku, pozitivni vysledky tam, kde
oCekavame negativni, atd.;

kontrolujte prenosy dat a vypocty, s vyhodou nekym
jinym nez osobou, ktera pracovala na ukolu.;

vzorky se musi uchovavat alespon do te doby, nez bude
napsana vyhovujici zprava.
Vzorek se muze uchovavat i déle podle zasad

Ia_bon_*ator“'e, nebo se muze vratit zakaznikovi nebo
zlikvidovat.

oblast laboratore pouzivana k praci, prislusne vybaveni
a pristroje se musi dekontaminovat, ocistit a ponechat
pro dalsi praci vycistene



KALIBRACE MERENI

» Kalibrovani pristroje - porovnani merené veliCiny
s hodnotou reference

— primarni standardy - system mezinarodne
uznavanych etalonu ,

— Ssekundarni kalibracni standardy
— prenosné kalibracni standardy
— pracovni kalibracni standardy

* navaznost = schopnost odkazovat zpet k
jedinemu kalibracnimu standardu
— kalibrace pouzitim Cistych chemickych sloucenin
— matricove referencni materialy




CHEMICKE KALIBRACNI STANDARDY A REFERENCNI
MATERIALY

Referencni material

Material nebo latka, jejiz jedna nebo vice hodnot
vlastnosti je dostateCne homogenni a dobre
stanovena, aby mohl(a) byt pouzit(a) ke kalibraci
pristroje, posouzeni merici metody nebo k prirazeni
hodnot materialu

Certifikovany referencni material (CRM)

Referencni material doprovazeny certifikatem, jehoz
jedna nebo vice vilastnosti jsou certifikovany
postupem, ktery vytvari navaznost na spravnou
realizaci jednotky, v niz jsou hodnoty vlastnosti
vyjadreny, a jehoz kazda certifikovana hodnota je
doprovazena nejistotou na uvedené hladine
spolehlivosti



POUZITIi CRM

kalibrace a verifikace méricich procesu
za beznych podminek,

iInterni kontrola kvality a programy
zabezpeceni kvality,

overeni spravného pouzivani
normovanych metod,

vyvoj a validaci novych postupu méreni,

definovani hodnot jinych materialu, které
se mohou pouzivat jako sekundarni
kalibracni standardy.




Signal

Externi kalibrace

LOD

LOQ

LOL

Slope gives sensitivit
— pe g y

Dynamic Range

noise

Concentration




Vnitrni kalibrace

« Zahrnuje pridani chemickeho kalibracniho
standardu primo do vzorku, takze se
standard a vzorek meri fakticky soucasne

 vnitrni standard - primo analyt nebo blizka
latka. Ta se obvykle vybira tak, aby nebyla
pritomna ve vzorku, ale aby se chovala v
mericim procesu podobne jako analyt

» standardni pridavek - vnitrni standard
stejny jako analyt



RIZENI KVALITY

Slepé vzorky

Vzorky fizeni kvality (QC)
Opakované vzorky

ajné kontrolni vzorky

Chemickeé kalibracni standardy a pfidavky
(Spiky)
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