Zatacznik nr 1 do Procedury KPLB NR -1 wyd. 6 z dnia 06.12.2013r.

PLAN

POROWNANIA MIEDZYLABORATORYJNEGO

NR 4/2014

prowadzonych przez Klub POLLAB — Sekcje POLLAB-CHEM/ EURACHEM-PL.

Uwaga: Uzupetniajgc ponizszq tabele nalezy wypetnic te obszary, ktore sq istotne dla konkretnego
PT/ILC lub wpisa¢ ,,nie dotyczy” w przypadku wylgczenia.

Nazwa i adres organizatora badania
biegtosci

Klub Polskich Laboratoriéw Badawczych POLLAB
ul. Klobucka 23A; 02-699 Warszawa

Imie i nazwisko, organizacja
koordynatora i innych oséb
zaangazowanych w projektowanie i
dziatanie programu badania biegtosci

Centrum Badan Jakosci Sp. z 0.0.
ul. M. Sktodowskiej — Curie 62; 59 — 301 Lubin
Wydziat Badan Jakosci Legnica
Dziat Analiz Technologicznych i Ochrony Srodowiska
ul. Ztotoryjska 194; 59 — 220 Legnica
Koordynatorzy:
e  Aneta Paduchowicz - specjalista ds. analiz
a.paduchowicz@cbj.kghm.pl; tel. 664 085 452;
e  Anna Stgporek — kierownik dziatu
a.staporek@cbj.kghm.pl; tel. 693 710 278
fax.; (+48) 76 729 92 00

Dziatania, ktére bedg podzlecane oraz
nazwy i adresy podwykonawcow
wigczonych w realizacje programu
badania biegtosci

Nie dotyczy

Kryteria uczestnictwa, ktore nalezy
spetnic

Poréwnanie migdzylaboratoryjne ma charakter otwarty

Liczba i rodzaj oczekiwanych
uczestnikow programu badania
biegtosci

Nie mniej niz 20 laboratoriéw.

Koordynatorzy zastrzegaja sobie prawo do odwotania poréwnania
miedzylaboratoryjnego w przypadku niewystarczajgcej liczby uczestniczacych
laboratoriow.

Wybor wielkosci
mierzonej (-ych) lub wiasciwosci
objetych badaniem biegtosci, fgcznie z
informacjg co uczestnicy maja
identyfikowa¢, mierzy¢ lub bada¢

Oznaczenie zawartosci Pb, Cu, As, Cd, Ni, Zn, Cr w pyle z emis;ji.

Uczestnicy wykonujg analize obiektu badania dowolng technikg spektrometryczna.
Celem pordwnania jest okreslenie biegtosci laboratoriéw wykonujgcych pomiary metali w
prébkach emisyjnych.

Poréwnanie miedzylaboratoryjne zostanie przeprowadzone zgodnie z procedurg
zalecang w normach I1SO 13528 i PN-EN ISO/IEC 17043:2001 oraz protokole IUPAC.

Opis zakresu wartosci lub wtasciwosci,
lub obydwu, spodziewanych dla
obiektéw badania biegtosci

Wyniki w granicach dopuszczalnych procedurami badawczymi [mg/kg].

Informacja dotyczaca spodziewanych zawartosci pierwiastkéw w obiekcie badania
zostanie dostana laboratoriom uczestniczacym w poréwnaniu migdzylaboratoryjnym
wraz z obiektem badania.

Potencjalne gtéwne zrédta btedow
wystepujgcych w odniesieniu do
badania biegtosci

1. Niejednorodnos$¢ obiektu badania - minimalizacja wptywu efektu niejednorodnosci
poprzez zmielenie obiektu badania w mtynku kriogenicznym i wymieszanie.

2. Btedy wynikajgce z wyznaczania wartosci przypisanej oraz jej niepewnosci —
minimalizacja wptywu poprzez niezalezne wykonywanie obliczen statystycznych
przez dwie osoby.

Wymagania dotyczgce wytwarzania,
nadzorowania jakosci,
magazynowania i dystrybucji obiektow
badania biegtosci

Obiekt badan, o masie niezbednej do przeprowadzenia badania, po homogenizaciji
zostanie dozowany do  pojemnikéw, oznakowany nastepnie wystany do
laboratoriow uczestniczacych w poréwnaniu.

Czas wystania prébek oraz realizacji badan jest jednakowy dla wszystkich laboratoriéw

uczestniczacych w poréwnaniu.

Wszystkie probki beda rozestane firma kurierska na koszt odbiorcy.

Racjonalne srodki zapobiegawcze w
celu zapobiezenia zmowie pomiedzy
uczestnikami lub fatszowaniu wynikow
oraz procedury, ktore bedg
uruchomione jezeli mie¢ bedzie
miejsce podejrzenie zmowy lub
fatszowania wynikéw.

Wszystkie informacje uzyskane od laboratoriow uczestniczgcych w poréwnaniu
miedzylaboratoryjnym (w tym wyniki) bedg stanowity informacje poufne i zostang
zabezpieczone przez Koordynatoréw. Laboratoria uczestniczgce w poréwnaniu nie bedg
informowane o pozostatych uczestnikach poréwnania miedzylaboratoryjnego, ponadto
kazdy uczestnik poréwnania migdzylaboratoryjnego otrzyma niepowtarzalny kod
identyfikacyjny (nadany w sposdb losowy) znany wylgcznie Koordynatorom i
uczestnikowi, ktéremu ten kod zostat przypisany.

Ponadto kazdy z uczestnikow poréwnania miedzylaboratoryjnego zobowigzany jest do
unikania zmowy i fatlszowania wynikow polegajagcym na przekazywaniu otrzymanych
przez siebie wynikdw innym uczestnikom, ktérych uczestnictwo w poréwnaniu znane jest
z innych zrédet.

W momencie wystgpienia podejrzenia zmowy i fatszowania wynikdw uniewaznieniu
ulega caty program poréwnania migedzylaboratoryjnego.
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Opis informac;ji, ktorg nalezy
dostarczy¢ uczestnikom oraz
harmonogram realizacji kolejnych
etapow programu

1. Aby wzigé udziat w poréwnaniu miedzylaboratoryjnym nalezy przestaé do
Koordynatora (poczta, faxem lub skan e-mailem) wypetniong i podpisang Karte
zgtoszenia w terminie do 30.04.2014 r. Dostarczenie koordynatorowi karty
zgtoszenia jest jednoznaczne z akceptacijg niniejszego Planu.

2. Po otrzymaniu odpowiedniej liczby zgtoszenn zostang rozestane Ilaboratoriom
uczestniczacym w poréwnaniu miedzylaboratoryjnym  obiekty badan wraz z
niezbednymi formularzami (Protokét dostarczenia probki, Arkusz wynikéw badan
oraz Sposob postepowania z obiektem badania) do 09.05.2014 r.

3. Laboratoria uczestniczace w poréwnaniu sg zobowigzane do potwierdzenia
otrzymania obiektu badania, wysylajg Koordynatorowi (e-mailem Ilub faksem)
Protokét dostarczenia prébek do trzech dnia od otrzymania obiektu badania.

4. Kazde z laboratoriow uczestniczacych w poréwnaniu jest zobowigzane w_ciggu
tygodnia od dnia otrzymania obiektu badania rozpoczaé analize.

5. Otrzymane wyniki wraz z wymaganymi informacjami nalezy umiesci¢ w Arkuszu
wynikéw badari i jego wersje elektroniczng odesta¢ do Koordynatora e-mailem, Do
Koordynatora nalezy odesta¢ takze wypetniony i podpisany Arkusz wynikéw badan
(pocztg, faxem lub skan e-mailem) do 30.05.2014 r.

6. Z nadestanych wynikéw zostang obliczone wartosci przypisane dla kazdego z
pierwiastkéw oraz odchylenie standardowe zgodnie z 1SO 13528:2005 stosujgc
metode odporna.

7. Do oceny statystyki osiggnie¢ kazdego z uczestniczacych laboratorium zostanie
zastosowany wiasciwy parametr zgodnie z ISO 13528:2005.

8. Sprawozdanie zostanie przekazane do Klubu POLLAB w terminie do 30.06.2014 r.

9. Po akceptacji sprawozdania przez Zarzad Klubu, sprawozdanie zostanie wystane
laboratoriom uczestniczagcym w poréwnaniu miedzylaboratoryjnym.

Czestos¢ lub daty dystrybucji obiektow
badan biegtosci do uczestnikdw,
ostateczne terminy przekazania

wynikéw przez uczestnikow i, jezeli
zasadne, daty, kiedy uczestnicy
powinni wykona¢ badania lub pomiary

1. Ostateczna data przystania Kart zgfoszenia do Koordynatora - 30.04.2014 r.

2. Dostarczenie obiektu badania do laboratoriéw uczestniczacych w poréwnaniu - do
09.05.2014 r.

3. Data dostarczenia wynikéw do Koordynatora - 30.05.2014 r.

4. Data przekazania sprawozdania do Klubu POLLAB - do 30.06.2014 r.

Wszelkie informacje dotyczgce metod
lub procedur, potrzebne uczestnikom
do przygotowania materiatu do badan i
przeprowadzenia badan lub pomiarow

Oznaczenie pierwiastkow nalezy wykona¢ zgodnie z procedurami obowigzujgcymi w
laboratorium.

Koordynator zobowigzuje sie dostarczy¢ laboratoriom uczestniczacym w poréwnaniu
nastepujace informacje:

e sposoOb postepowania z obiektem badania przed mineralizacjg,

e nawazke obiektu badania zapewniajacg jednorodnosé probki.

Procedury dotyczgce metod badan lub
pomiaréw, ktére beda wykorzystane
do badania jednorodnosci i stabilno$ci
obiektow badania biegtosci oraz, jezeli
ma zastosowanie, okreslenie ich
zywotno$ci biologicznej

Badanie jednorodnosci zostanie wykonane przez Koordynatoréw przed rozestaniem
obiektu badania do laboratoriéw uczestniczacych w poréwnaniu migdzylaboratoryjnym.
Koordynatorzy wykonajg oznaczenie zawartosci As w obiekcie badania - zgodnie z
kryteriami podanymi w ISO 13528:2005.

Badanie stabilnosci zostanie wykonane przez Koordynatora w czasie, w ktorym
laboratoria uczestniczgce w poréwnaniu bedg rozpoczynaty analize otrzymanego obiektu
badania. Koordynatorzy wykonajg oznaczenie zawartosci As w obiekcie badania -
zgodnie z kryteriami podanymi w 1ISO 13528:2005.

Niepewnos¢ wynikajgca z niejednorodnosci i niestabilnosci obiektu badania zostanie
wigczona w niepewnos$¢ wartosci przypisanej jako pierwiastek z sumy kwadratéw.

Przygotowanie jednolitych form
sprawozdan, ktére bedg stosowacé
uczestnicy

Sprawozdanie zostanie opracowane zgodnie z zatgcznikiem nr 3 do Procedury KPLB
NR-1 wyd. 6 z dnia 06.12.2013 r.

Doktadny opis analizy statystycznej,
ktéra bedzie stosowana

Model statystyczny uzyty przy ocenie wynikéw uzyskanych od laboratoriow
uczestniczacych w poréwnaniu oraz kryteria stuzgce ocenie indywidualnej laboratoriow
bedg zgodne z normg ISO 13528:2005 oraz normg PN-EN ISO/IEC 17043:2001.

Zrédto, spéjnosé pomiarowa i
niepewnos¢ pomiaru kazdej wartosci
przypisanej

W celu wyznaczenia warto$ci przypisanej stezen dla badanych pierwiastkow
zastosowana zostanie odporna metoda statystyczna zgodnie z ISO 13528:2005
zatgcznik C (punkt C.1; Algorytm A). Niepewnos$¢ wartosci przypisanej zostanie
okres$lona zgodnie z pkt. 5.6.2 normy ISO 13528:2005. Ponadto zastosowane
wyposazenie pomiarowo - badawcze musi mie¢ nadzér metrologiczny zgodnie z
obowigzujgcymi wymaganiami.

Kryteria oceny rezultatow dziatania
uczestnikow

Tylko w przypadku uzyskania przez laboratoria uczestniczagce w poréwnaniu, wynikéw
wyzszych od granicy detekcji zostanie zastosowana ocena liczbowa rezultatow.
Kryteria stuzace ocenie wynikéw bedg zgodne z ISO 13528:2005.

Opis danych, raportéw posrednich lub
informaciji, ktore nalezy przekazac
zwrotnie uczestnikom

Uczestnicy otrzymaja:

Plan Poréwnania Miedzylaboratoryjnego
Karte zgtoszenia

Informacje o obiekcie badania

Protokot dostarczenia probek

Arkusz wynikéw badan (wystany e-mailem)
Sprawozdanie z badan

ok, whNE
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Okreslenie zakresu w jakim zostang
opublikowane wyniki uczestnikow i
wnioski wynikajgce z programu
badania biegtosci

Wyniki podawane bedg w postaci $redniej z trzech nadestanych wynikéw dla kazdego
analizowanego pierwiastka.

Kazde laboratorium uczestniczagce w poréwnaniu otrzyma sprawozdanie z badan.
Omowienie wynikdw bedzie zawierato: indywidualng ocene wynikow kazdego
laboratorium, wykaz metod stosowanych przez laboratoria, wnioski wynikajgce z
poréwnania. Graficzne przedstawienie rezultatow.

Wyniki badan bedg powigzane z laboratoriami uczestniczacymi wytgcznie za pomoca
kodu identyfikacyjnego. Koordynatorzy nie udzielajg informacji osobom trzecim
dotyczacych wynikéw uzyskanych przez pozostate laboratoria.

Dziatania, ktére nalezy podjg¢ w
wypadku zaginiecia lub uszkodzenia
obiektéw badania biegtosci

W przypadku dostarczenia do laboratorium uczestniczgcego w poréwnaniu uszkodzonej
probki lub jej zaginiecia podczas transportu Koordynatorzy, na zagdanie uczestnika
dostarczg kolejna probke.

Koordynator

Weryfikator

Przewodniczacy/CzlenekKelegium Sekcji
POLLAB-CHEM/EURACHEM-PL

Prezes/Cztonek Zarzgdu Klubu POLLAB

mgr inz. Aneta Paduchowicz;
mgr inz. Anna Staporek
07.02.2014r.

dr hab. Halina Polkowska — Motrenko
28.02.2014r.

mgr inz. Andrzej Brzyski, 28.02.2014

mgr inz. Krystyna Krzysko, 13.03.2014
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