PROGRAM BADAN BIEGLOSCI
ORGANIZOWANY PRZEZ SEKCJE PETROL-GAZ Klubu POLLAB
zgodnie zatozeniami Procedury KPLB nr 1 wyd. 6 z dnia 06.12.2013r.
oraz w oparciu o wytyczne zawarte
w normie PN-EN ISO/IEC 17043:2011 i 1SO 13528:2005

Badania biegtosci Sekcja PETROL — GAZ nr 10/2014 — Ropa naftowa
1. OKRESLENIE RODZAJU BADAN BIEGLOSCI.

Badania biegto$ci poprzez poréwnanie miedzylaboratoryjne w ramach Sekcji
PETROL — GAZ nr 10./2014 — Ropa naftowa, jest organizowane zgodnie z zatozeniami
Procedury KPLB nr 1 wyd. 6 z dnia 06.12.2013r oraz w oparciu 0 wytyczne zawarte w
normie PN-EN ISO/IEC 17043:2011 [1], ISO 13528:2005 [2].

Program obejmuje losowo wybrang probke materiatu badawczego, ktérym jest ropa
naftowa.

Prébki zostang rownolegle rozestane do uczestnikow Badan Biegtosci. Po
zakonczeniu badan uczestnicy, w trybie odwrotnym przeslg wyniki do koordynatora
programu badan biegtosci Sekcji PETROL - GAZ nr 10./2014 — Ropa naftowa, ktérym
jest ORLEN Laboratorium Sp. z o.0.

2. PLAN PROGRAMU.

nazwa i adres organizatora programu ,Badan Biegtosci”
Klub Polskich Laboratoriéw Badawczych POLLAB
SEKCJA PETROL-GAZ
Ktobucka 23A
02 — 699 Warszawa

nazwa i adres koordynatora i oséb zaangazowanych w funkcjonowanie programu
ORLEN Laboratorium Sp. o.0.
09-411 Ptock
ul. Chemikoéw 7
Regionalne Laboratorium LR-3
Ul. Trzecieskiego 14
38-460 JEDLICZE

Osoby odpowiedzialne za funkcjonowanie programu
Piotr Janocha — koordynator

Kontakt w sprawach zwigzanych z programem badan biegtosci Sekcji PETROL — GAZ
nr 10/2014 Ropa naftowa

Zgtoszenia, przekazywanie wynikéw, pytania i inne prosze kierowac na:
piotr.janocha@orlen.pl tel. 24 256 63 69
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Charakter i cel programu

Badanie biegtosci — program Ropa naftowa nr 10/2014 jest skierowany gtownie do
laboratoriow zrzeszonych w Sekcji PETROL-GAZ Klubu POLLAB, ktére w zakresie
analitycznym posiadajg wdrozone metody badawcze oceny wiasciwosci ropy naftowej.
Celem programu jest zewnetrzna kontrola jakosci wykonywanych badan

2.2. Kryteria jakie powinny spetnia¢ laboratoria uczestniczace

W Badaniu Biegtosci — Ropa naftowa nr 10./2014 - mogg uczestniczyé laboratoria
bedace cztonkami Sekcji PETROL-GAZ zaréwno laboratoria akredytowane jak i
pozostate. Dopuszcza sie réwniez udziat laboratoriow nie zrzeszonych w Klubie
POLLAB.

2.3. Uzasadnienie wyboru obiektéw i rodzajoéw badan obiektow

Obiektem badan jest ropa naftowa.

2.4. Opis sposobu uzyskania, przygotowania, sprawdzenia i transportowania obiektéw badan

Materiat badawczy zostanie zakupiony bezposrednio za  posrednictwem firmy
zajmujacej sie przetwarzaniem ropy naftowej pochodzenia krajowego. .

Materiat badawczy zostanie poddany homogenizacji w zbiorniku.

Nastepnie zostanie rozlany do kanistréw metalowych jednorazowego — uzytku,
odpowiednich do magazynowania i transportu paliw ptynnych, o objetosci ok. 2 1.

Z przygotowanej partii obiektu badania zostanie wybranych losowo odpowiednia ilos¢
prébek do sprawdzenia jednorodnosci i stabilnosci przygotowanego materiatu.

Prébki przeznaczone dla uczestnikow zostang rozestane do uczestnikdw pocztg
kurierska.

2.5 Opis informaciji przekazywanych uczestnikom ,Badan Biegtosci”

Uczestnikom zostang przekazane nastepujgce dokumenty:

Program badan

Formularz zgtoszeniowy

Formularz wynikéw (arkusz MS Excel)

Sprawozdanie z badan z nadanym kodem uczestnika.



2.6. Etapy programu:

Przekazanie PLANU i INFORMACJI o badaniach biegtosci Przewodniczgcej Sekciji
PETROL-GAZ Klubu POLLAB (wg Zatgcznika nr 1 i nr 2 do Procedury KPLB nr 1),
w celu przekazania do Sekretariatu Klubu POLLAB.

Rozestanie do potencjalnych uczestnikbw programu badan, formularza
zgtoszeniowego oraz formularza wynikéw.

Zebranie ewentualnych uwag do programu badan.

W przypadku wprowadzeniu zmian do programu, przekazanie ostatecznej wersji
programu potencjalnym uczestnikom.

Zebranie od uczestnikow formularzy zgtoszeniowych.

Przygotowanie materiatu badawczego.

Sprawdzenie jednorodnosci probek.

Rozestfanie probek.

Otrzymanie od uczestnikow badan formularzy z wynikami.

Sprawdzenie stabilnosci prébek.

Opracowanie sprawozdania z Badanh Biegtosci wraz z oceng rezultatéw dziatania.

Weryfikacja sprawozdania przez weryfikatora wyznaczonego z Sekcji PETROL-GAZ
Klubu POLLAB.
Rozestanie do uczestnikow sprawozdan z wynikami Badan Biegto$ci.

2.7. Harmonogram realizacji kolejnych etapdw programu

SESJA POLLAB PETROL - GAZ nr 10 /2014 — Ropa naftowa

Data zebrania uwag do programu badan biegtosci do 10.05.2014
Data zebrania formularzy zgtoszeniowych do 30.05.2014
Data dystrybucji probek do 10.06.2014
Data przestania wynikéw badanh do koordynatora do 30.06.2014
Data zakonczenia programu i rozestanie sprawozdania 21.07.2014



2.8. Informacje o metodach badan objetych programem

Ponizsza tabela precyzuje metody badan objete programem.

Tabela 1

L.p. Wiasciwosé Jednostka Metody

1 Sktad frakcyjny °C PN-EN ISO 3405
ASTM D 86

2 Zawartos¢ wody % (m/m) PN-EN ISO 9029
ASTM D 4006

3 Zawartos¢ wody % (m/m) ASTM D 4377

4 Gestos¢ piknometrem kg/m® PN-EN ISO 3838

5 Oznaczanie gestosci w temperaturze 15°C kg/m?® PN-EN ISO 3675

6 Oznaczanie gestosci w temperaturze 15°C kg/m?® PN-EN ISO 12185

7 Oznaczanie temperatury ptyniecia °C PN-ISO 3016
ASTM D 97

8 Zawartos¢ siarki % (m/m) PN-EN ISO 8754

9 Lepkosé kinematyczna w temperaturze mm?/s PN-EN ISO 3104

20°C
10 Zawartos¢ zanieczyszczeh % (m/m) PN-EN ISO 3735
11 Zawartos¢ chlorkbw m. potencjometryczna mg/I PN-C-04027

Wybdr oznaczanych parametréow z w/w listy pozostawia sie uczestnikom biorgcym
udziat w programie. Informacje nalezy umiesci¢ w formularzu zgtoszeniowym.

Dopuszcza sie okre$lenie wiasciwosci wedtug innych rownowaznych metod - nalezy
to zaznaczy¢ w formularzu wynikdw i poda¢ metode wedtug ktoérej badanie zostato
wykonane.

Wyniki nalezy podawac zgodnie z wymaganiami metod badawczych.

2.9. Opis metod statystycznych stosowanych do oceny rezultatéw dziatania laboratoriéw
uczestniczacych w programie

W zakres obliczen statystycznych wchodzi obliczenie:
e wartosci przypisanej i jej niepewnosci
e odchylenia standardowego
e wartosci wskaznikéw z

Wyznaczenie wartosci przypisanej, niepewnosci wartosci przypisanej, odchylenia
standardowego oraz ocene rezultatow dziatania uzyskanych przez uczestnikdw zostanie
przeprowadzona zgodnie z wymaganiami zawartymi w normach PN-EN ISO/IEC 17043:2011
oraz 1SO 13528:2005.

Wartos¢ przypisana oraz odchylenie standardowe kazdorazowo dla wszystkich parametrow
zostang wyznaczone z wynikow uczestnikéw z uwzglednieniem techniki minimalizujgce;j
wptyw wynikéw skrajnych z zastosowaniem odpornej metody statystycznej Algorytmu A wg
normy ISO 13528:2005 (Zatacznik C).

Zostanie wyliczona niepewnos¢ wartosci przypisanej uy, (dla badan, gdzie liczba uczestnikéw
bedzie wieksza niz 8) wg normy ISO 13528:2005, pkt. 5.6.2, w celu ewentualnego
uwzglednienia tego parametru w ocenie rezultatow dziatania uczestnikow. W tym celu
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zostanie sprawdzone spetnienie granicznego warunku dla wartosci u, wg normy ISO
13528:2005, pkt. 4.2.

Do oceny wynikow badan zostanie zastosowane odchylenie standardowe odtwarzalnosci Sg
charakteryzujgce precyzje metod znormalizowanych lub odchylenie standardowe z wynikow
nadestanych przez uczestnikow s’

W przypadku mniejszej liczby uczestnikdw nie bedzie zastosowana technika statystyczna
minimalizujgca wptyw wynikow skrajnych i wyniki zostang sprawdzone testem Dixona, w celu
eliminacji wynikéw odstajgcych, ktére nie bedg brane do dalszych obliczen.

v" Wyniki zostang poddane obrébce statystycznej jezeli bedzie co najmniej 8 wynikow w
zakresie badawczym danej metodyki. W przypadku mniejszej ilosci - ocena wynikow
bedzie miat charakter poglagdowy

v' W przypadku gdy wynikéw bedzie mniej niz 5 zostang podane tylko dane z wynikami
otrzymane od uczestnikow.

Kazdorazowo wybrana statystyka osiggnie¢ bedzie dostosowywana do utrzymania
wiarygodnosci programu badan (np. w zaleznosci od populacji uczestnikéw).

2.10. Ocena rezultatéw dziatania

Wyniki badan uzyskane przez uczestnikdw bedg analizowane pod wzgledem uzyskanych
wynikow zadowalajgcych, watpliwych i niezadowalajgcych. Do oceny rezultatow dziatania
uczestnikOw zostanie zastosowana opcjonalnie statystyka osiggnie¢ wg normy PN-EN
ISO/IEC 17043:2011 (zatgcznik B pkt. B.3.1) np. wskaznik z-score lub wskaznik z’-score.

Otrzymane wyniki badan przez uczestnikédw poddane zostang ocenie stosujgc
kryteria wg wskaznika z:

Kryteria oceny sg nastepujace:
|z| £ 2 — wynik zadawalajgcy

2 <|z| < 3 — wynik watpliwy

|z| 2 3 — wynik niezadowalajgcy

2.11. Informacje o wnioskach i wynikach z ,Badan Biegto$ci”

Wyniki zostang opracowane w formie sprawozdania, ktére bedzie zawierato:

- nazwe i adres organizacji prowadzacej lub koordynujgcej program.

- nazwiska oséb biorgcych udziat w programie i przeprowadzeniu programu.

- date wydania sprawozdania

- numer sprawozdania i jednoznaczng identyfikacje programu

- liczbe stron i wyrazng identyfikacje korca sprawozdania

- opis obiektu badania (przygotowanie, potwierdzenie jednorodnosci i stabilnosci).

- nr kodowe uczestniczgcych laboratoriow i zbiorcze zestawienie wynikow badan,
wraz z oceng wynikow

- dane statystyczne oraz podsumowanie, tgcznie z wartosciami przypisanymi,
niepewnoscig wartosci przypisanych i zakresem akceptowalnych wynikow oraz
prezentacja graficzng odpowiednich wskaznikéw osiggniec.

- komentarz koordynatora



3. INFORMACJE DODATKOWE

3.1 za realizacje programu oraz dokumentacje odpowiedzialny jest
koordynator,

3.2 uczestnicy postepujg z obiektem badan tak samo jak przy wykonywaniu
badan rutynowych,

3.3 uczestnicy podajg niepewnos¢ pomiaru (wraz z wspoétczynnikiem
rozszerzenia) kazdego parametru w przypadku, gdy jest ona wyznaczona
dla danej metody,

34 analiza i odesfanie wynikdw powinno nastgpi¢ tak szybko jak to jest
mozliwe,

3.5 wyniki nalezy umiesci¢ w dostarczonym arkuszu MS Excel i odestac
na e-mail koordynatora — piotr.janocha@orlen.pl

3.6 przyjmowane wyniki przed przekazaniem ich do obrobki statystycznej,
beda podlegaty sprawdzeniu pod wzgledem prawidtowosci zapisow,

3.7 wszystkie dokumenty zwigzane z Badaniami Biegtosci — Ropa naftowa nr
....12014 Sekcji PETROL-GAZ Klubu POLLAB beda przechowywane
przez koordynatora badan przez okres trzech miesiecy liczgc od daty
zakonczenia badan,

3.8 uczestnicy majg mozliwos¢ odwotania sie do koordynatora w okresie
trzech miesiecy liczac od daty zakohczenia badan, jezeli uznajg, ze ocena
ich osiggnie¢ w badaniu biegtosci byta btedna,

3.9 wszystkie dane zwigzane z uczestnikami i wynikami Badan Biegtosci sg
traktowane jako poufne.

3.10 Badania dojdg do skutku w przypadku zgtoszenia przynajmniej po 6
uczestnikow na 50% zaproponowanych metod badan.

3.11 Badania odbywajg sie na koszt uczestnikéw badan.

3.12 Uczestnicy badan przekazg informacje o sprzecie uzytym do wykonania
pomiarow.

3.13  Uczestnicy programu majg prawo wnoszenia do koordynatora uwag co do
tresci programu. Po ich uwzglednieniu koordynator poinformuje wszystkich
uczestnikow o wprowadzonych zmianach.

4. Poufnosé wynikow

Koordynator gwarantuje uczestnikom poufnos¢ wszelkich informacji zwigzanych
Z uczestniczeniem w programie.

Nazwy uczestnikow zostang zakodowane. Kazdy uczestnik otrzyma tylko swéj kod
laboratorium, ktéry umozliwia identyfikacje swoich rezultatow.

Organizator nie udziela informacji osobom trzecim dotyczgcych wynikow badan
uzyskanych przez laboratoria biorgce udziat w programie.

W sprawozdaniu umieszczone bedg nazwy instytucji Uczestnikow (bez kodéw
przyporzgdkowanych poszczegdlnym uczestnikom), ktérzy w formie pisemnej wyrazili na
to zgode (poprzez zaznaczenie odpowiedniej opcji na formularzu zgtoszeniowym).

v' Opracowane sprawozdanie z programu wraz z materiatami od uczestnikéw,

koordynator przestrzegajgc zasad poufnosci przekazuje do Sekretariatu Klubu
POLLAB.

5. Zmowa i fatszowanie wynikéw

Uczestnicy programu zobowigzani sg do unikania zmowy i fatszowania wynikéw
badan, tzn. do wykonywania badan i przekazywania wynikow badan, bez
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porozumiewania sie z innymi uczestnikami, ktérych uczestnictwo w programie jest znane
z innych zrodet.

W przypadku faktu podejrzenia zmowy lub fatszowania wynikow Koordynator
wykluczy z oceny dziatania podejrzanych Uczestnikéw bez zwrotu kosztéw uczestnictwa.

Opracowanie:
Piotr Janocha

LITERATURA

o PN-EN ISO/IEC 17043:2011 - Ocena zgodnosci - Ogélne wymagania dotyczgce
badania biegtosci
o IS0 13528:2005 — Statistical methods for use in proficiency testing by

interlaboratory comparisons



FORMULARZ ZGLOSZENIOWY UDZIAtU W BADANIACH BIEGLOSCI
Adresat:
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Dane osoby odpowiedzialnej za kontakt z koordynatorem:
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Sekcja PETROL — GAZ Klubu POLLAB zaprasza do wziecia udziatu w Badaniach
Biegtosci: nr 10/2014 — Ropa naftowa

Badania zorganizowane zostang w oparciu o dostarczony program Badan Biegtosci.
W przypadku wyrazenia zgody na udziat w Badaniach Biegtosci niniejszy formularz

zgtoszeniowy z potwierdzeniem akceptacji ponizszych warunkéw nalezy odestac, na adres
koordynatora: piotr.janocha@orlen.pl

WARUNKI UCZESTNICTWA W BADANIACH BIEGLOSCI
Sekcja PETROL - GAZ nr 10/2014 — Ropa naftowa

1. AKCEPTUJEMY W CALOSCI TRESC PROGRAMU BADAN BIEGLOSCI.

2. WYRAZAMY ZGODE NA POKRYCIE KOSZTOW ZWIAZANYCH Z UCZESTNICZENIEM W
BADANIACH BIEGLOSCI (tj. zakup prébki do badan, przestanie probek , opracowanie
sprawozdania)

3. KOSZTY UCZESTNICTWA - 200 zL NETTO

4. WYRAZAM ZGODE / NIE WYRAZAM ZGODY* NA UMIESZCZENIE NAZWY )
INSTYTYCJI/LABORATORIUM NA LISCIE UCZESTNIKOW W BADANIACH BIEGLOSCI

5. NASZE LABORATORIUM WYKONA NA WLASNY KOSZT BADANIA WYSZCZEGOLNIONE
W PUNKTACH

6. ZOBOWIAZUJEMY SIE DO WYKONANIA BADAN | PRZEStANIA WYNIKOW
W WYZNACZONYM W PROGRAMIE TERMINIE

7. ZOBOWIAZUJEMY SIE DO WYKONYANIA BADAN | PRZEKAZANIA WYNIKOW )
BEZ POROZUMIEWANIA SIE Z INNYMI UCZESTNIKAMI | FALSZOWANIA WYNIKOW

8. OSWIADCZAMY, ZE ZOSTALA ZACHOWANA W METODZIE SPOJNOSC POMIAROWA
INIE ZOSTALA ZACHOWANA SPOJNOSC POMIAROWA *

9. PRZESLANIE WYPELNIONEGO FORMULARZA ZGtOSZENIOWEGO UZNAJE SIE ZA PRZYJECIA
WARUNKOW REALIZACJI BADAN BIEGLOSCI OKRESLONYCH W PROGRAMIE BADAN
BIEGLOSCI ORAZ W NINIEJSZYM FORMULARZU ZGLOSZENIOWYM.

PIECZATKA LABORATORIUM PODPIS OSOBY UPOWZNIONEJ

*niepotrzebne skresli¢
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