PROGRAM POROWNANIA MIEDZYLABORATORYJNEGO (ILC)

pt: Oznaczanie pierwiastkéw sladowych w grzybach suszonych (Kozlarz
babka Leccinum scabrum)

ROSLINY I2

Okreslenie programu

Badanie bieglosci laboratoriow ROSLINY 12 dotyczy oznaczania As, Cd, Cr, Cu,
Hg, Pb, Se i Zn w suszonych, mielonych grzybach jadalnych (Kozlarz babka). Jest
organizowane przez Instytut Chemii 1 Techniki Jadrowej przy wspolpracy z Sekcja
Chemiczng POLLAB-CHEM/EURACHEM-PL Klubu Polskich Laboratoriow Badawczych
POLLAB oraz ze Stowarzyszeniem REFMAT. Celem przeprowadzonego poroéwnania jest
ocena bieglosci laboratoriow oznaczajacych rutynowo wyzej wymienione pierwiastki w
materiatach biologicznych. Koordynatorem programu jest dr hab. Halina Polkowska-
Motrenko, Instytut Chemii i Techniki Jadrowej, ul. Dorodna 16, 03-195 Warszawa. W ramach
programu zostala powotana grupa doradcza, w sktad ktoérej wchodzg nastgpujace osoby: dr
hab. Halina Polkowska-Motrenko (koordynator i statystyk), dr Ewelina Chajduk i dr Jakub
Dudek.

Badanie bieglosci ROSLINY 12 prowadzone jest zgodnie z wymaganiami norm: PN-
EN ISO/IEC 17043:2011 i ISO 13528:2005 oraz zharmonizowanego mi¢dzynarodowego
protokotu IUPAC z 2006 r.

Charakterystyka materiatu do badan

Probki do badan zostaty przygotowane przez Instytut Chemii i Techniki Jadrowe;.
Material wyjSciowy stanowily grzyby zebrane w Borach Tucholskich jesienig 2011 r. i
przygotowane zgodnie z procedura stosowana przez producentéw koncentratow
spozywczych. Oczyszczone grzyby zostaty rozdrobnione, wysuszone w strumieniu suchego
powietrza w temp. 60°C w suszarni przemystowej, nastepnie rozdrobnione przy uzyciu nozy
ze stali nierdzewnej, po czym wyodrebniono frakcje <0,3 mm stosujgc sita stalowe ze stali
nierdzewnej. Frakcj¢ o $rednicy ziarna ponizej 0,3 mm poddano homogenizacji przez
wymieszanie w obracajagcym si¢ w trzech kierunkach polietylenowym bebnie w ciggu 15
godzin i1 rozdozowano do stoikéw plastikowych wykonanych z poli(tereftalanu etylenu)
(PET). Stoiki zostaty szczelnie zamknigte i poddane sterylizacji przez napromienianie wigzka
elektronow w akceleratorze liniowym dawka 28 kGy + 0,512% w celu zapewnienia trwatosci
materiahu.

Procedure oznaczania zawarto$ci wilgoci ustalono na podstawie analizy przebiegu
krzywych desorpcji wody w wybranych temperaturach tak, aby niepewnos$¢ zwigzana z
oznaczaniem suchej masy byta mozliwie najmniejsza.

Badanie jednorodnosci wykonano zgodnie z metoda zalecang przez normg¢ ISO
13528:2005. Wyznaczano zawarto$¢ pierwiastkow bedacych przedmiotem niniejszego
badania w 10 losowo wybranych opakowaniach. Z kazdego opakowania do analizy pobierano
probke, z ktorej przygotowywano dwie podprobki o masie 250 mg i wykonywano oznaczenie.
Materiat jest homogeniczny dla wszystkich pierwiastkoéw dla probek o masie od 250 mg
WZWYZ.

W celu wyznaczenie wartosci odniesienia stezen badanych pierwiastkow wykonano
analizy probek materialu do badan w kilku laboratoriach referencyjnych za pomoca réznych
technik analitycznych.. Za warto$ci odniesienia przyjeto Srednie mocne wynikow analiz



wykonanych w kilku laboratoriach przy zastosowaniu co najmniej dwoch réznych technik
analitycznych. Niepewno$ci wartosci odniesienia sg wyznaczane jako kombinacja
niepewno$ci wynikdw podanych przez laboratoria referencyjne.

Uczestnicy badania otrzymajg opakowanie zawierajgce 25 g grzybdéw suszonych ( na
zadanie wigcej).

Probki zostang przestane do uczestnikow w czerwcu 2012 r. Termin nadsylania
wynikow 15 wrze$nia 2012 r. Wyniki powinny by¢ przystane na formularzach dostarczonych
przez organizatorow, podpisane przez osoby uprawnione. Dodatkowo mozna przysytaé
wyniki w formie elektronicznej.

Uczestnicy otrzymaja sprawozdanie z badan do konca listopada 2012 r.

Do oceny statystycznej wynikOw zostanie zastosowany wskaznik z i zeta.

Uczestnicy moga porozumiewa¢ si¢ w sposob nieograniczony z koordynatorem
bezposrednio, drogg elektroniczng i telefonicznie.

INSTRUKCJA BADAN

Laboratorium uczestniczace w porownaniu proszone jest o oznaczenie dowolnego z
wymienionych pierwiastkow: As, Cd, Cr, Cu, Hg, Pb, Se, Zn.
Analizy nalezy wykona¢ metodami stosowanymi rutynowo w laboratorium.
Minimalna masa probki o gwarantowanej przez organizatora jednorodnosci wynosi: 250 mg.
Wyniki prosz¢ przeliczy¢ na suchg mase (wyznaczona zgodnie z instrukcja przekazang razem
z probkami do badan):

. m, (100 % H,0)

100

gdzie m, oznacza mas¢ powietrznie suchego materiatu, natomiast %H,0 procentowa zawarto$¢ wody.

Probki o masie 25 g (lub wiecej, jesli wymaga tego stosowana procedura) zostang rozestane
do uczestnikéw porownania w czerwcu 2012. Po otrzymaniu przesytki zawierajacej materiat
do badan, uczestnicy proszeni sg o przestanie do koordynatora programu potwierdzenia, ze

otrzymali przesytk¢ w formie nienaruszonej (patrz zatagczony formularz).

Wyniki nalezy przesta¢ do 15 wrze$nia 2012 na adres koordynatora prowadzacego:
dr hab. Halina Polkowska-Motrenko

Instytut Chemii 1 Techniki Jadrowe;j

ul Dorodnal6

03-195 Warszawa



