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Cíle vzorkování

Vzorkování je komplexní postup charakterizace celku pomocí dílčích vzorků (např. ISO 11648 Statistická hlediska vzorkování hromadných materiálů(1)). Jeho jednotlivými stupni jsou („v závorce uváděné názvy jsou v souladu s publikací (1)“):
· formulace zadání, pro které má vzorkování sloužit,

· specifikace výběrových kriterií („znaků jakosti“) posuzujících celek („hromadný materiál“)

· vytvoření modelu časové a prostorové proměnlivosti vlastností posuzovaného celku („kolísání jakosti“), ze kterého vyplývá „schéma vzorkování“

· výběr vhodných nástrojů pro odběr dílčích vzorků a provozní požadavky na odběr („postup vzorkování“),

· a požadavky a instrukce týkající se metod a kriterií pro dělení vzorku („postup úpravy vzorku“).

Cílem výše uvedeného postupu je zaručit správné pravděpodobnosti odběru, což znamená splnit požadavek, že všechny části hromadného materiálu mají stejnou pravděpodobnost, že budou odebrány a objeví se ve vzorku pro zkoušení. Jakákoli odchylka od tohoto základního požadavku může vést k nepřijatelné strannosti a vzniku nerepresentativního vzorku.

Výše uvedený text ukazuje šíři a úskalí vzorkování, problém vypracování obecného, jediného postupu vzorkování pro všechny možné případy a nutnost smluvního odsouhlasení vzorkování mezi dodavatelem a odběratelem. Právě tento výčet se stal důvodem změny právní závaznosti normativních předpisů na obecně platné doporučení, kterými se smluvní vztahy mohou řídit.

Technická normalizace na území České republiky vznikla v roce 1919 založením celostátní společnosti „Elektrotechnický svaz československý (ESČ)“. Celostátní společnost pro všeobecnou normalizaci „Československá společnost normalizační (ČSN)“ byla založena v roce 1922. Vydávané normy byly dobrovolné a díky vysoké technické úrovni řešení měly nepochybnou autoritu. Obě tyto normalizační organizace ESČ a ČSN vykonávaly svoji činnost do roku 1951, kdy byly zrušeny a jejich činnost převzal stát prostřednictvím nově založeného „Úřadu pro normalizaci“, který jako orgán státní správy byl zrušen v roce 1992. 

Začleněním technické normalizace do státní správy se změnil i charakter technických norem, které ztratily dobrovolný charakter a staly se zákona závazné. Tato změna vedla k velkému nárůstu počtu technických norem, jejichž počet se pohyboval kolem 20 000 na konci 80. let. 

Po roce 1989 dochází k výrazné změně v politice národní technické normalizace, která se orientuje na harmonizaci národní legislativy s evropskou. Právní úprava normalizace stanovená zákonem č. 142/1991 Sb., o československých technických normách, ve znění zákona č. 632/1992 Sb. definuje technické normy jako v zásadě dobrovolné dokumenty. Zmíněný zákon ukončil platnost oborových norem k 31.12. 1993 a závaznost československých státních norem k 31.12.1994.

Posledním krokem sblížení české a evropské legislativy odpovídající čl. 75 Evropské dohody v oblasti přejímání technických předpisů, postupů posuzování shody, technické normalizace a akreditace je zákon č. 22/1997 Sb., o technických požadavcích na výrobky ve zněních zákona č. 71/2000 Sb. a zákona č. 102/2001 Sb.

České národní normy (ČSN) jsou spravovány Českým normalizačním institutem (ČSNI)(2), který má jak vydavatelská práva (copyrights (), tak i distribuční práva pro národní normy. Vypracováváním jednotlivých norem jsou pověřeny technické normalizační komise (TNK), které jsou odbornými normalizačními orgány s celostátní působností, registrovanými, metodicky řízenými a koordinovanými ČSNI. TNK sdružují společnosti pro určité zájmové oblasti. Počet TNK je kolem 130, např. TNK 4 - Aplikace statistických metod, TNK 5 – Spolehlivost, TNK 6 – Řízení jakosti, TNK 20 - Informační technologie, TNK 42 - Výměna dat, TNK 94 - Vodárenství, TNK 95 -  Kanalizace, TNK 104 – Jakost vody, TNK 106 – Management životního prostředí, TNK 116 – Potraviny, TNK 117 – Kvalita ovzduší, TNK 121 – Zařízení a ochranné systémy pro prostředí s nebezpečím výbuchu. Síť TNK je otevřená a aktualizuje se podle potřeb technické veřejnosti.

V připomínkovém řízení jsou vypracované návrhy norem schvalovány. Schválená norma má na přední straně vpravo nahoře datum začátku platnosti normy (tj. obecně platného doporučení), tučně zapsáno číslo normy (ČSN (ISO, EN)) a její název a normálním písmem číslo předchozí nahrazené národní normy (základní české normy, které musí být aplikovány pro tvorbu jiných norem, začínají dvojčíslím 01). České normy obecně sledují mezinárodní normy prohlášením „Tato norma je českou verzí mezinárodní normy ISO XXXXX. Mezinárodní norma ISO XXXXX má statut české technické normy.“ Za těchto podmínek je dosaženo vzájemné porovnatelnosti doporučených zásad a postupů a tak snadnější a jednoznačnější smluvní regulace při výměně zboží a služeb.
Tématika vzorkování je zpracovávána v různých formách. V knižních publikacích např. Pierre Gy, Sampling Theory and Sampling Practice(3), nebo L.H.Keith, Principles of Environmental Sampling(4), v národních normách s označením ČSN, které mohou být překladem mezinárodního standardu ISO (označení ČSN ISO) nebo evropské normy (označení ČSN EN) po případě obou (označení ČSN ISO EN, nebo ČSN EN ISO), dále ministerskými vyhláškami (např. vyhláška ministerstva zemědělství č. 124 Sb. ze dne 23.3.2001), předmětovými normami, předpisy národních organizací např. Český lékopis(5) skládající se z evropské části (překlady textů European Pharmacopoeia 4th Edition, European Pharmacopoeia Supplement 4.1 (2002) a European Pharmacopoeia Supplement 4.2 (2002)  díly 1 až 4) a národní části (díl 5) a mezinárodních organizací např. Codex Alimentarus(6). 

Šíře vzorkování (z hledisek skupenství materiálů, použití a působení materiálů) a z toho vyplývající úskalí se odráží i ve vysokém počtu platných norem, jak již vyplývá i z počtu Technických normalizačních komisí. Národních norem (označení ČSN) majících v názvu „vzorkování“ je 220 (je třeba opětovně poznamenat, že tyto normy mají ze zákona 22/1997 dobrovolný charakter a že závaznost československých státních norem skončila k 31.12.1994 a platnost oborových norem k 31.12. 1993). Přitom genese norem je v českém i mezinárodním prostředí podobná. Málokdy vznikají normy od obecného řešení k jednotlivostem. To je i příklad již citované normy ČSN ISO 11648-2(1), jejíž první část ISO 11648-1, „Základní a teoretické předpoklady“, dosud není zavedena. Obecná řešení vzorkování byla řešena týmem spolupracovníků z katedry analytické chemie Přírodovědecké fakulty UK, Prof. RNDr. P. Beran, DrSc., Prof. RNDr. A. Berka, DrSc., Prof. RNDr. L. Feltl, CSc., Ing. V. Horálek, DrSc., Prof. Ing. J. Ševčík, DrSc., Prof. Ing. K. Štulík, DrSc., v roce 1974 v řadě základních norem řady ČSN 01 5110 až ČSN 01 5113 a to pro „Vzorkování materiálů“(7), „Vzorkování sypkých a zrnitých materiálů“(8), „Vzorkování kapalin a pastovitých materiálů“(9) a „Vzorkování plynů“(10). Použité postupy návrhu a techniky vzorkování umožnily určení chyb jednotlivých úkonů vzorkování a kolísání jakosti samotného hromadného materiálu a jsou součástí schéma vzorkování i v nových mezinárodních normách.

Vytvoření schéma vzorkování

Celek hromadného materiálu je obecně heterogenní a jeho hmotnost je rozmístěna v trojrozměrném prostoru. Proto pro vytvoření každého schéma vzorkování je nutné v prvním stupni stanovit heterogenitu materiálu v rámci celkové hmotnosti a jejího prostorového rozmístění. 

Pravděpodobnost přesného určení znaku jakosti vzrůstá s množstvím analyzovaného materiálu (např. hmotností, objemem, časem, počtem kusů, atd.). Podíl množství analyzovaného materiálu a celkového množství materiálu se označuje jako účinnost vzorkování Φ. Platí
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Přičemž množství analyzovaného materiálu lze vyjádřit jako součin počtu vzorků a jejich hmotnosti. Platí
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Heterogenita materiálu s2 je způsobena dvěma příspěvky. Platí
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První lze označit jako krátkodobé kolísání jakosti a vzniká z odlišných složení dílčích vzorků odebraných v následných nejkratších možných intervalech (20 až 40 dílčích vzorků). Tomuto krátkodobému kolísání jakosti přísluší hodnota rozptylu s12.

Druhý příspěvek označujeme jako dlouhodobé kolísání jakosti a vzniká v důsledku časových a prostorových změn při vzorkování. Tomuto dlouhodobému kolísání jakosti přísluší hodnota rozptylu s22.

Duplicitní analýzou výše odebraných dílčích vzorků a jejich numerickým zpracováním ve formě variogramu, který vede k určení regresních koeficientů A (je funkcí s12) a B (je funkcí s22), lze určit jak rozptyly úpravy a měření, tak i rozptyl posuzovaného materiálu v důsledku segregace a seskupení sG2, který je funkcí velikosti částic d. Z těchto kriterií lze určit velikost mi i počet vzorků n pro vzorkovaný hromadný materiál o celkovém množství mT. Platí
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Uvedené vztahy ukazují širokou variabilitu schéma vzorkování. Při rozhodování o vhodnosti toho kterého schématu jsou potom hlavní ekonomické důvody a to z hlediska ceny vzorkovaného materiálu (pro drahý materiál bude mi malé a n velké) nebo ceny analýzy (pro drahou analýzu bude n malé a hmotnost dílčích vzorků mi bude velká). Je rovněž zřejmé, že mechanické vzorkování vede k vysokému počtu vzorků n a je zvláště vhodné pro hromadný materiál o velkém celkovém množství mT.

Jelikož procesy vzorkování, úpravy vzorku a měření jsou experimentální postupy, je každý z nich zatížen experimentální chybou, která by měla mít náhodné rozdělení, a proto by neměla její velikost významně ovlivnit vzorkování. Avšak může se stát, že použité schéma vzorkování, postup vzorkování, či úpravy vzorku budou zatíženy systematickou chybou. Její odhalení a určení její velikosti je možné pouze srovnávacími postupy po změně používaných postupů. 

Celková chyba vzorkování eT může být vyjádřena jako součet jednotlivých příspěvků. Avšak aditivní kombinace jednotlivých příspěvků není vhodná pro interkorelované příspěvky. Platí
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Určení jednotlivých zdrojů chyb vzorkování a heterogenity materiálu je možné vytvořením vhodného schématu vzorkování (tzv. experimentální vzorkování) a předchází systematickému vzorkování, které má rutinní charakter. 

Výše uvedené zásady platí obecně pro materiály ve všech skupenstvích a všech aplikacích. Apriorní zjednodušení a použití neověřených hodnot proměnných vede nejen k chybnému určení velikosti znaku jakosti, ale i k omezené použitelnosti zjištěných hodnot a promrhání finančních prostředků. Jelikož vytvoření schématu vzorkování je klíčovým úkolem, je vhodné schéma odborně konsultovat a neopomenout jeho odsouhlasení v dodavatelsko-odběratelských vztazích. 

Pro detailnější seznámení se s postupy vytvoření schématu vzorkování jsou čtenáři obzvláště doporučeny již citované normy ČSN 01 5110 až ČSN 01 5113(7 až 10), ČSN ISO 11648-2(1)  a dále normy „Přesnost (správnost a shodnost) metod a výsledků měření – Část 5: Alternativní metody pro stanovení shodnosti normalizované metody měření“(11)  a „Výběrové přejímací plány a postupy pro kontrolu hromadných materiálů“(12).

Důvod vzorkování

Vytvoření schématu vzorkování je vždy podřízeno předem definovanému účelu. Pro stejný materiál se tedy bude schéma vzorkování lišit pro případ určení střední hodnoty znaku jakosti materiálu při dodávce (např. vlhkost dodávky uhlí) a pro regulaci znaku jakosti materiálu (např. vlhkost uhlí pro upěchování koláče při výrobě koksu). 

Různorodost důvodů se odráží v již zmíněném množství vysokého počtu norem věnovaných specifickým účelům. Proto najdeme např. pro čaj dvě normy, podle toho, jestli se čaj nachází v sypané formě(13) nebo v instantní formě(14). Přitom pro obě aplikace je uplatněno stejné schéma výběru a počtu dílčích vzorků v závislosti na velikosti a počtu obalů v dávce.

Velké množství paralelních a vnitřní strukturou podobných normativních předpisů neexistuje pouze pro vzorkování výrobních procesů a výrobků. Velmi zpolitizovaná oblast životního prostředí může posloužit jako příklad. A tak najdeme normu pro odběr vzorků při měření imisí(15), normu pro metodu stratifikovaného vzorkování pro posouzení kvality venkovního ovzduší(16), normu pro odběr vzorků pro automatické stanovení hmotnostních koncentrací plynných složek(17), normy pro určení složek stacionárních zdrojů emisí, např. stanovení hmotnostní koncentrace PCDD/PCDF(18), HCl(19), oxidu siřičitého, oxidu sírového, kyseliny sírové a celkového obsahu oxidů síry(20), amoniaku(21), sirovodíku(22), sirouhlíku(23), oxidu dusíku(24), fluoru(25), atd. Podobnou situaci nalezneme pro vzorkování vod a pevných částic.

Je nesporné, že zásady schématu vzorkování musí být pro všechny výše uvedené příklady podobné. Použité normativní dělení navozuje dojem oddělených, speciálních řešení vzorkování namísto společného, globálního přístupu. Navíc úzce zpracované normativní řešení může přehlédnout vzájemné působení jednotlivých složek hromadného materiálu a tak vést k nežádoucímu strannému posouzení sledovaného znaku jakosti.

Vzorkování je vždy předmětem smluvních vztahů a je spojeno s náklady. Výše nákladů by přitom měla být v relaci k rizikům spojeným s různými variantami schématu vzorkování. Je-li třeba stanovit výhřevnost zemního plynu pro domácnosti pouze dvakrát do roka, je potom možné použít vzorkovnic(26), zatímco pro kontinuální kontrolu transitního vedení automatické on-line měření, např. (27). 

Vzorkování je nesporně nejdůležitější částí analytického postupu, jehož význam se projevil teprve v koncepci analytické nejistoty a zásadním způsobem ovlivňuje velikost rozšířené nejistoty metody. Vzorkování není jakékoli odebrání vzorku, ale účelu podřízené, cíleně vypracované schéma na základě znalosti vlastností posuzovaného hromadného materiálu získaných během organizovaného experimentálního vzorkování. Normativní řešení nabízejí doporučené postupy vzorkování, jejichž konečná forma a rozsah jsou předmětem odběratelsko-dodavatelských dohod a smluv. Význam výsledků vzorkování, které nejsou součástí systému jakosti, je pouze nákladný informační šum, jehož produkce by měla být co nejvíce potlačena. 
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26)  ČSN EN ISO 10715: 2000 (38 5504) Zemní plyn – Směrnice pro odběr vzorků

27)  Ševčík Jiří, Měřidlo výhřevnosti plynů, přihláška vynálezu PV-2002-3767, osvědčení o udělení užitného vzoru číslo 12876, ze dne 16.12.2002
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