prowadzonych przez Klub POLLAB - Sekcje

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

PLAN
BADANIA BIEGLOSCI / POROWNANIA

MEDAYEABORATORYINEGO
NR 10/2015

PETROL - GAZ

Nazwa i adres organizatora
badania bieglosci

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

Imig i nazwisko, organizacja
koordynatora i innych osob
zaangazowanych w projektowanie i
dziatanie programu badania
biegtosci

Dorota Macha, Laboratorium Paliw Ptynnych OLPP sp. z 0. o.
wyksztatcenie: wyzsze chemiczne, stanowisko: Kierownik Laboratorium
Jacek Sobczyk, Laboratorium Paliw Ptynnych OLPP sp. z o. o.
wyksztalcenie: wyzsze chemiczne, stanowisko: samodzielny chemik
Krzysztof Juryga, Laboratorium Paliw Ptynnych OLPP sp. z o. o.
wyksztalcenie: wyzsze chemiczne, stanowisko: samodzielny chemik

Dziatania, ktore beda podzlecane
oraz nazwy i adresy
podwykonawcow wiaczonych w
realizacje programu badania

Nie dotyczy.

biegtosci
Kryteria uczestnictwa, ktore nalezy | Cztonkostwo w Klubie POLLAB.
spetnié¢ Dopuszcza si¢ rowniez udziat instytucji niezrzeszonych w Klubie POLLAB.

Liczba i rodzaj oczekiwanych
uczestnikow programu badania
biegtosci

Laboratoria badajace paliwa ptynne. Liczba okoto 20.

Wyboér wielkosci
mierzonej (-ych) lub wiasciwosci
objetych badaniem biegtosci,
tacznie z informacjg co uczestnicy
maja identyfikowaé, mierzy¢ lub
badac

Obiekt badany — Estry metylowe kwaséw tluszezowych
Zawarto$¢ FAME,

Gestos¢ w temperaturze 15 °C,

Lepkos$¢ w temperaturze 40 °C,

Temperatura zaptonu,

Liczba Cetanowa,

Badanie dziatania korodujacego na miedzi,

Stabilnos$¢ oksydacyjna,

Liczba kwasowa,

Liczba jodowa,

Zawartos¢ estru metylowego kwasu linolenowego,
Zawarto$¢ estrow metylowych wielonasyconych kwasow tluszczowych (> 4 wigzania podwojne),
Zawarto$¢ alkoholu metylowego,

Zawarto$¢ monoacylogliceroli,

Zawarto$¢ diacylogliceroli,

Zawartos¢ triacylogliceroli,

Zawarto$¢ wolnego glicerolu,

Zawarto$¢ ogolnego glicerolu,

Zawarto$¢ wody,

Calkowita zawarto$¢ zanieczyszczen,

Zawarto$¢ popiotu siarczanowego,

Zawarto$¢ siarki,

Zawarto$¢ metali grupy I (Na+K),

Zawarto$¢ metali grupy II (Ca+Mg),

Zawarto$¢ fosforu,

Oznaczanie sktonnosci do blokowania zimnego filtra po wychtodzeniu,
Temperatura zablokowania zimnego filtru,

Temperatura metnienia.

Opis zakresu wartosci lub
wlasciwosci, lub obydwu,
spodziewanych dla obiektow
badania biegto$ci

Zakres wartosci dla estrow metylowych kwasow thuszczowych dopuszczonych do obrotu
handlowego.

Potencjalne gtdwne Zrodta bledow
wystepujacych w odniesieniu do
badania bieglosci

Btedy wynikajace ze specyfiki badanej probki.
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Wymagania dotyczace
wytwarzania, nadzorowania
jakoéci, magazynowania i
dystrybucji obiektow badania
biegtosci

Materiat badawczy zostanie poddany homogenizacji w zbiorniku.

Nastepnie zostanie rozlany do kanistréw metalowych jednorazowego uzytku, odpowiednich do
magazynowania i transportu biokomponentu, o objetosci 5I.

Z przygotowanej partii obiektu badania zostanie wybranych losowo odpowiednia ilo§¢ prébek do
oceny jednorodnosci i stabilno$ci przygotowanego materiatu. Probki przeznaczone dla
uczestnikOw zostang przekazane firmie kurierskie;j.

Racjonalne $rodki zapobiegawcze
w celu zapobiezenia zmowie
pomigdzy uczestnikami lub
falszowaniu wynikow oraz
procedury, ktore beda uruchomione
jezeli mie¢ bgdzie miejsce
podejrzenie zmowy lub
falszowania wynikow.

Uczestnicy zostang poinformowani o mozliwosci wykluczenia z oceny w programie, jesli nastapi
podejrzenie zmowy lub fatszowania wynikow.

Na ,,Formularzu Zgtoszeniowym: zostanie umieszczony zapis deklarujacy: Zobowigzanie
Uczestnika do wykonania badan i przekazania wynikéw bez porozumiewania si¢ z uczestnikami i
fatszowania wynikow.

Opis informacji, ktorg nalezy
dostarczy¢ uczestnikom oraz
harmonogram realizacji kolejnych
etapOw programu

Informacje dla uczestnikow:

- Uczestnicy powinni postgpowaé z obiektem badan tak samo jak przy wykonywaniu badan
rutynowych,

- uczestnicy podaja niepewno$¢ pomiaru (wraz z wspolczynnikiem rozszerzenia) kazdego
parametru w przypadku, gdy jest ona wyznaczona dla danej metody,

- ostateczng datg¢ otrzymania przez koordynatora wynikéw badania,

- informacje o szczegdtowych danych koordynatora,

- sposob okre$lenia warto$ci przypisanej i niepewno$ci warto$ci przypisanej oraz odchylenia
standardowego dostosowanego do celu badan

Harmonogram realizacji etapéw programu:

Rozestanie do potencjalnych uczestnikéw programu badan, formularza zgloszeniowego oraz
formularza wynikow

- Zebranie od uczestnikow formularzy zgtoszeniowych

- Przygotowanie materialu badawczego

- Sprawdzenie jednorodnosci probek oraz sprawdzenie stabilnoéci probek w ustalonym odstepie
czasowym (uwarunkowanym terminem trwania etapu programu zwigzanego z nadestaniem
wynikow przez uczestnikow)

- Rozestanie probek do uczestnikow

- Otrzymanie od uczestnikow formularzy z wynikami

- Opracowanie sprawozdania z badan bieglosci wraz z oceng rezultatow dziatania

- Weryfikacja sprawozdania przez weryfikatora wyznaczonego z Sekcji PETROL-GAZ Klubu
POLLAB

- Rozestanie do uczestnikow sprawozdan z wynikami badan biegtosci

Czgstos¢ lub daty dystrybucji
obiektow badan biegtosci do
uczestnikow, ostateczne terminy
przekazania wynikéw przez
uczestnikow i, jezeli zasadne, daty,
kiedy uczestnicy powinni wykonaé
badania lub pomiary

Data dystrybucji probek do 14-05-2015
Data przestania wynikow badan do koordynatora ~ do 28-05-2015
Data zakonczenia i rozestania wynikow do 30-06-2015

Wszelkie informacje dotyczace
metod lub procedur, potrzebne
uczestnikom do przygotowania
materialu do badan i
przeprowadzenia badan lub
pomiardw

Nie dotyczy.

Procedury dotyczace metod badan
lub pomiaréw, ktore beda
wykorzystane do badania

jednorodnosci i stabilnosci
obiektéw badania biegtosci oraz,
jezeli ma zastosowanie, okreslenie
ich zywotnosci biologicznej

Ocena jednorodnosci i stabilno$ci obiektu badan zostanie sprawdzona wg normy 1SO
13538:2005 (zatacznik B)
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Przygotowanie jednolitych form
sprawozdan, ktore b¢da stosowad

Sprawozdanie bgdzie zawieraé:
- nazwg i dane kontaktowe koordynatora

uczestnicy - nazwisko (nazwiska), funkcja (funkcje) i podpis (podpisy
- dat¢ wydania i status sprawozdania
- liczbg stron i wyrazna identyfikacj¢ konca sprawozdania
- o$wiadczenie dotyczace stopnia poufnosci wynikow
- numer sprawozdania i jednoznaczng identyfikacj¢ programu badania biegltosci
- opis obiektu badania biegtosci, tacznie z informacjami dotyczacymi przygotowywania
obiektow badania biegloéci oraz oceny jednorodnosci i stabilno$ci
- wyniki uczestnikow
- dane statystyczne, tacznie z warto$ciami przypisanymi, niepewnoscia wartoci przypisanej z
zakresem akceptowalnych wynikow oraz prezentacja graficzna
- sposob okreslenia wartoSci przypisanej i niepewnosci wartosci przypisanej oraz odchylenia
standardowego dostosowanego do celu badan biegtosci
- okreslenie warto$ci przypisanej i zestawienia statystyczne dla metod badan stosowanych przez
kazda grupe uczestnikow (jezeli rézne grupy uczestnikow uzywaty réznych metod, w
przypadku liczby uczestnikow powyzej 8)
- podsumowanie koordynatora badania bieglo$ci dotyczacy rezultatow dziatania uczestnikow
- wskazdwki dotyczace interpretacji analizy statystycznej
Doktadny opis analizy Wyznaczenie wartosci przypisanej, niepewnosci wartosci przypisanej, odchylenia standardowego
statystycznej, ktora bedzie oraz oceng rezultatow dziatania uzyskanych przez uczestnikow zostanie przeprowadzona zgodnie
stosowana z wymaganiami zawartymi w normach PN-EN ISO/IEC 17043:2011 oraz ISO 13528:2005.

Wartosci przypisane oraz odchylenia standardowe kazdorazowo dla wszystkich parametrow
zostang wyznaczone z wynikow uczestnikow z uwzglednieniem techniki minimalizujacej wplyw
wynikéw skrajnych z zastosowaniem odpornej metody statystycznej Algorytmu A wg normy 1SO
13528:2005 (Zatacznik C).

Zostanie wyliczona niepewno$¢ wartosci przypisanej U, wg normy 1SO 13528:2005, pkt. 5.6.2, w
celu ewentualnego uwzglednienia tego parametru w ocenie rezultatow dzialania uczestnikow. W
tym celu zostanie sprawdzone spetnienie granicznego warunku dla wartosci u, wg normy 1SO
13528:2005, pkt. 4.2.

Do oceny wynikow badan zostanie zastosowane odchylenie standardowe odtwarzalnosci Sg
charakteryzujace precyzj¢ metod znormalizowanych lub odchylenie standardowe z wynikow
nadestanych przez uczestnikow s

Wyniki badan uzyskane przez uczestnikow beda analizowane pod wzgledem uzyskanych
wynikow zadowalajacych, watpliwych i niezadowalajacych. Do oceny rezultatéw dziatania
uczestnikOw zostanie zastosowana opcjonalnie statystyka osiagnig¢ wg normy PN-EN ISO/IEC
17043:2011 (zalacznik B pkt. B.3.1) np. wskaznik z-score lub wskaznik z’-score.

W przypadku mniejszej liczby uczestnikow (ponizej lub réwnej 8) nie bedzie zastosowana
technika statystyczna minimalizujaca wptyw wynikow skrajnych i wyniki zostang sprawdzone
testem Dixona, w celu eliminacji wynikow skrajnych, ktore nie beda brane do dalszych obliczen
lub ocena wynikéw bedzie miat charakter pogladowy.

Kazdorazowo wybrana statystyka osiagni¢¢ bedzie dostosowywana do utrzymania wiarygodnosci
programu badan (np. w zaleznoéci od populacji uczestnikdw).

Zrbdto, spdjnos¢ pomiarowa i
niepewnos$¢ pomiaru kazdej
wartosci przypisanej

Warto$ci przypisane oraz niepewnos$ci warto$ci przypisanej dla parametrow (objetych
programem) zostang wyznaczone z wynikow uczestnikow z uwzglednieniem techniki
minimalizujacej] wplyw wynikéw skrajnych z zastosowaniem odpornej metody statystycznej
Algorytmu A wg normy ISO 13528:2005 (Zatacznik C) oraz pkt. 5.6.2.

Kryteria oceny rezultatow dziatania
uczestnikow

Otrzymane wyniki badan przez uczestnikow poddane zostang ocenie stosujac kryteria wg
wskaznika z: Kryteria oceny beda nastepujace: |z| < 2 — wynik zadawalajgcy; 2 < |z|] < 3 —wynik
watpliwy; |z| > 3 — wynik niezadowalajgcy.

Opis danych, raportoéw posrednich
lub informacji, ktore nalezy
przekazaé zwrotnie uczestnikom

Uczestnicy otrzymajg sprawozdanie z badan biegtosci Sesji POLLAB PETROL - GAZ .../2015 —
FAME.

Okreslenie zakresu w jakim zostang
opublikowane wyniki uczestnikow
i wnioski wynikajace z programu
badania biegto$ci

Wiyniki zostang opublikowane w formie sprawozdania z badan biegtosci tylko dla Uczestnikow
bioracych udzial w programie.

Dziatania, ktore nalezy podja¢ w
wypadku zaginigcia lub
uszkodzenia obiektow badania
bieglosci

Zostanie przygotowana odpowiednia ilo$¢ obiektu do badan biegtosci, aby byta mozliwosé
przekazania dodatkowej proby, w przypadku zagubienia lub uszkodzonego w trakcie dystrybucji.
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Koordynator Dorota Macha 09.04.2015r.
(imig, nazwisko, data)
nie wymaga podpisu

Weryfikator Iwona Surawska 10.04.2015r.
(imig, nazwisko, data)
nie wymaga podpisu

Przewodniczacy/Eztenek Kolegium Sekcji/ Ewa Rostek 10.04.2015r.
Sekcji PETROL - GAZ (imig, nazwisko, data)

nie wymaga podpisu
Prezes Klubu POLLAB Krystyna Krzysko, 15.04.2015r.

(imig, nazwisko, data)
nie wymaga podpisu
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