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PLAN
BADANIA BIEGLOSCI / POROWNANIA

MIEDZYEABORATORYINEGO (icporrzebne skresiic)

prowadzonych przez Klub POLLAB - Sekcje

NR 10/2016

Laboratoriow Chemicznych POLLAB-
CHEM/EURACHEM-PL

Uwaga: Uzupelniajgc ponizszq tabele nalezy wypeinic te obszary, ktore sq istotne dla konkretnego
PT/ILC lub wpisac ,,nie dotyczy” w przypadku wylgczenia.

Nazwa i adres organizatora
badania bieglosci

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

Imig¢ i nazwisko, organizacja
koordynatora i innych os6b
zaangazowanych w projektowanie
i dziatanie programu badania
biegtosci

Ewelina Chajduk- koordynator
Instytut Chemii i Techniki Jadrowe;j
Dorodna 16, 03-195 Warszawa

Dziatania, ktére beda podzlecane
oraz nazwy i adresy
podwykonawcow wlaczonych w
realizacje programu badania
biegtosci

Sterylizacja radiacyjna probek zamknietych szczelnie w pojemnikach PET,
jest wykonywana w Stacji Sterylizacji Radiacyjnej ICHTJ. SSR posiada
Certyfikat Systemu Zarzadzania Jakoscig wydany przez PCBC, w zakresie
projektowania i przeprowadzania procesu napromieniowania zgodnie z norma
PN-EN ISO 13485:2005.

Kryteria uczestnictwa, ktore
nalezy spetnic

Badanie biegtosci ma charakter otwarty

Liczba i rodzaj oczekiwanych
uczestnikow programu badania
biegtosci

8-12 laboratoriéw, zajmujacych si¢ nieorganiczng analizg sladowa

Wybor wielkosci
mierzonej (-ych) lub wtasciwosci
objetych badaniem bieglosci,
acznie z informacjg co uczestnicy
majg identyfikowaé, mierzy¢ lub
badac

Oznaczenie zawartosci As, Cd, Cr, Cu, Fe, Hg, Mn, Mo, Pb, Sei Znw
suszonym materiale ro§linnym: PRZYPRAWY 1 ZIOLA PRZYPRAWOWE

Opis zakresu wartosci lub
wiasciwosci, lub obydwu,
spodziewanych dla obiektow
badania bieglosci

Zawarto$ci oznaczanych pierwiastkow mieszcza si¢ w przedziale:
0,05 — 1000 mg/kg.

Potencjalne gtowne zrodta btedow
wystepujacych w odniesieniu do
badania bieglosci

1) Niejednorodno$¢ materiatu do badan-eliminacja poprzez homogenizacje
materiatu przez kilkunastogodzinne wymieszanie przed dozowaniem do
pojemnikow

2) Btedy zwigzane z wyznaczeniem warto$ci odniesienia i procedurami
analizy statystycznej — eliminacja: wszystkie obliczenia matematyczne sg
wykonywane niezaleznie przez dwie osoby

3)Btedy spowodowane uszkodzeniem w transporcie probek do badan —
eliminacja poprzez kontakt z uczestnikami

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

Probki do badan sa homogeniczne, szczelnie zamknigte. W celu zapewnienia
trwato$ci materiatu zostaja poddane sterylizacji przez napromienienie wiazka
elektronow w akceleratorze liniowym dawka 28 kGy.
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Racjonalne $rodki zapobiegawcze
w celu zapobiezenia zmowie
pomigdzy uczestnikami lub
falszowaniu wynikow oraz
procedury, ktore beda
uruchomione jezeli mie¢ bedzie
miejsce podejrzenie zmowy lub
falszowania wynikow.

Podczas trwania badania, laboratoria nie sg informowane o innych
uczestnikach poréwnania. Laboratoria eksperckie zapewniajg niezalezne
wyznaczenie wartosci przypisanych i tym samym zapobiega si¢ zmowie.
Ponadto laboratoria eksperckie zapewniaja poufno$¢ prowadzonych analiz. W
przypadku podejrzenia lub wykrycia falszowania wynikow lub zmowy,
organizator zapewnia uruchomienie dodatkowych analiz badanego obiektu,
ktore udowodnig, ze warto$ci odniesienia sg wyznaczone poprawnie.
Wartosci przypisane sa wyznaczane niezaleznie od wynikow uczestnikow, w
miar¢ mozliwosci stosowane sg podstawowe procedury pomiarowe RNAA.

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

Uczestnikom zostang przekazane nastgpujace dokumenty:
- Program badan

- Formularz zgloszeniowy.

- Formularz wynikéw badan

- Sprawozdanie z badan z nadanym kodem uczestnika.

Wzér formularza wysylanego wraz z probkami, do uczestnikoéw badania
biegtoéci ROSLINY 15 zalaczono jako zalacznik A.

Czestos¢ lub daty dystrybucji
obicktow badan biegltosci do
uczestnikow, ostateczne terminy
przekazania wynikow przez
uczestnikow i, jezeli zasadne,
daty, kiedy uczestnicy powinni
wykona¢ badania lub pomiary

VI 2016 - ogtoszenie o badaniu bieglosci i zapraszanie laboratoriéw do
uczestnictwa w programie

V111 2016- wysytanie probek do uczestnikow badania

31 X 2016-ostateczny termin nadsytania wynikdéw przez uczestnikow badania
X1 2016- opracowanie wynikoéw badania, przygotowanie sprawozdan z badan
1-15 XII 2016 dostarczenie sprawozdan z badan uczestnikom badania

Wszelkie informacje dotyczace
metod lub procedur, potrzebne
uczestnikom do przygotowania
materiatu do badan i
przeprowadzenia badan lub
pomiar6w

Informacje dostarczone uczestnikom:

-informacje o badanym materiale: sposob wyznaczenia statej masy, wielkos¢
odwazki, dla ktorej probka jest homogeniczna

-przyjete kryteria oceny rezultatow

-formularz sprawozdawczy, w ktorym uczestnik podaje wyniki pojedynczych
oznaczen, 0Szacowang standardowa niepewnosc¢ ztozong (k=1), zastosowang
metodg analityczng

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

jednorodnoéci i stabilnosci
obiektow badania bieglosci oraz,
jezeli ma zastosowanie, okreslenie
ich zywotnos$ci biologiczne;j

Badanie jednorodno$ci wykonywane jest zgodnie z metoda zalecang przez
norm¢ SO 13528:2005. Wyznaczano zawarto$¢ pierwiastkow bedacych
przedmiotem niniejszego badania w 10 losowo wybranych opakowaniach
stosujac metode ICP-MS. Z kazdego opakowania do analizy pobierana jest
probka, z ktorej przygotowuje sie dwie podprobki o masie 250 mg i wykonuje
oznaczenie. Na podstawie uzyskanych wynikow wyznacza sie dla
poszczegdlnych pierwiastkow warto$¢ $redniej ogodlnej (Xg), odchylenie
standardowe $rednich (Sy), odchylenie standardowe powtarzalnosci (S;) i
odchylenie standardowe miedzyprobkowe (Ss):

Xérzzér/ g

Sr=(Xyq + Xi2)/2
gdzie $r — $rednia wynikow dla danego opakowania, t — numer opakowania
(t=1, 2, ..., 9), g- liczba probek

sy (57 =X, ) (g -1)
s= (X — X,,)? 1(29)

s=4/S,° —(S,%/2)

Przygotowanie jednolitych form
sprawozdan, ktore bgda stosowac
uczestnicy

Wzor sprawozdania jest zgodny ze sprawozdaniami z zakonczonych badan
biegtosci w ramach programu Rosliny, ktore dostarczone zostaty do Sekcji
Laboratoriow Chemicznych POLLAB-CHEM/EURACHEM-PL w ubiegtych
latach.
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Doktadny opis analizy
statystycznej, ktora bedzie
stosowana

Wskaznik z

Wartos$¢ wskaznika z obliczano ze wzoru :

2= Xiab ~ Xref

(¢

gdzie X — wynik laboratorium, X — warto$¢ odniesienia, (5' - warto$¢ tarczowa odchylenia
standardowego wyznaczona na podstawie zmodyfikowanego rownania krzywej Horwitz’a :
0,22¢ dla c<1,2 107
c= 0,02 "% dla 1,2107<¢<0,138
0,01¢* dlac>0,138
gdzie ¢ — stezenie wyrazone w jednostkach g-g™.

Ocene warto$ci wskaznika z podano w tabeli ponizej. Warto$¢ |z] < 3 zostata ustalona jako
poziom akceptacji wyniku laboratorium w tym badaniu.

Wartos¢ z ocena
|z] <2 Wiynik w sposob istotny nie rozni si¢ od wartosci odniesienia
2< 7| <3 Wiynik watpliwy (Nie mozna stwierdzi¢, czy wynik istotnie roézni
si¢ od warto$ci odniesienia, czy tez nie)
2] >3 Wiynik laboratorium istotnie r6zni si¢ od warto$ci odniesienia
Wskaznik zeta

Warto$¢ wskaznika zeta obliczano ze wzoru:
Xjab ~ Xref

2 2
Ujap + Uref

zeta=

gdzie u oznacza niepewnosci standardowe ztozone (k=1) odpowiednio oszacowang przez
laboratorium i warto$ci odniesienia. Warto$ci krytyczne wskaznika zeta sa takie same jak
wskaznika z. Wskaznik zeta powinien by¢ stosowany do oceny wyniku laboratorium razem ze
wskaznikiem z jako element pomocny w ocenie procedury szacowania niepewnosci przez
laboratorium. Jesli wartos¢ wskaznika z nie przekracza akceptowanego zakresu tj. 2| < 3, a
wartos¢ wskaznika |zeta| > 3, to laboratorium nie uwzglednito istotnego zrodta niepewnosci w
stosowanym przez siebie budzecie niepewnosci.

Zrédlo, spdjnosé pomiarowa i
niepewnos$¢ pomiaru kazdej
wartos$ci przypisane;j

W celu wyznaczenia wartosci odniesienia stezen dla badanych pierwiastkow,
wykonuje si¢ analizy probek materialu do badan w laboratoriach
referencyjnych za pomoca roéznych technik analitycznych. Za wartosci
odniesienia przyjmuje si¢ S$rednie odporne (mocne) wynikow analiz
wykonanych w dwoch laboratoriach przy zastosowaniu co najmniej dwoch
réznych technik analitycznych. Niepewnosci warto$ci odniesienia sa
wyznaczane jako kombinacja niepewnosci wynikow podanych przez
laboratoria referencyjne. Srednie i ich niepewnosci standardowe wyznaczano
zgodnie z procedura polecang w normie 1SO 13528 i protokole IUPAC. W
uzasadnionych przypadkach, wyznaczenie wartosci odniesienia stezen
wybranych pierwiastkow np. Hg przeprowadzone moze by¢é w oparciu o
wyniki otrzymane od uczestnikdw badania, zgodnie z procedura opisang w
normie 1SO 13528.

Kryteria oceny rezultatow
dzialania uczestnikow

Oceng liczbowa wynikow laboratorium stosuje si¢, gdy wynik analizy podany
przez laboratorium jest wyzszy od granicy detekcji. Do oceny stosuje si¢
wskaznik z oraz wskazniki zeta () , przy czym ten drugi sposob tylko
wowczas, gdy laboratorium podaje oszacowanie niepewnos$ci. Ponadto
przyjeto, ze wynik laboratorium jest akceptowany, jesli warto$¢ odniesienia
jest nizsza od granicy detekcji osigganej przez laboratorium

Opis danych, raportow posrednich
lub informacji, ktére nalezy
przekazac¢ zwrotnie uczestnikom

Poufny kod laboratorium, sprawozdanie z badan, zaswiadczenie uczestnictwa
w PT/ILC, certyfikat z porownania wynikow otrzymanych przez laboratorium
z warto$ciami odniesienia

Okreslenie zakresu w jakim
zostang opublikowane wyniki
uczestnikow i wnioski wynikajace
z programu badania bieglosci

Wyniki otrzymane przez laboratoria, oraz ich omowienie zawarte sa w
sprawozdaniu z badan. Wyniki laboratoriow podawane sa w postaci $redniej z
pojedynczych nadestanych wynikow, wraz z podana niepewnoscia
standardowa oraz stosowang metoda analityczng. Omoéwienie wynikow
zawiera m.in. liczb¢ wynikow zadawalajacych uzyskanych przez
uczestnikdw, wykaz metod stosowanych przez laboratoria, komentarz
koordynatora dotyczacy przebiegu badania i uzyskanych wynikéw. Uzyskane
przez uczestnikow wyniki sg przedstawione takze w postaci graficzne;j.
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Dziatania, ktére nalezy podja¢ w | Ilos¢ probek do badan przygotowana przez organizatora zapewnia
wypadku zaginigcia lub dostarczenie uczestnikom badania wigkszej masy probek (na ich zadanie), w
uszkodzenia obiektéw badania przypadku zaginigcia probki lub jej uszkodzenia w trakcie transportu-
bieglosci dostarczenie kolejnej.

Koordynator Ewelina Chajduk
Weryfikator Andrzej Brzyski

nie wymaga podpisu
Wiceprzewodniczacy Sekcji Laboratoriow Ewa Bulska 23.05. 2016 r.
Chemicznych POLLAB- nie wymaga podpisu
CHEM/EURACHEM-PL
Wiceprezes Zarzadu Klubu POLLAB Ewa Bulska, 23.05.2016 r.

nie wymaga podpisu
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